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RESUMO

Diversos estudos comprovam que a relacdo resisténcia/peso em ligas de aluminio pode ser
potencializada devido ao expressivo aumento de resisténcia mecanica pela aplicacdo de
deformacao plastica severa. Além disso, a condicdo inicial do material tende a influenciar o
comportamento microestrutural e mecanico dessas ligas ao longo da deformacdo. Dessa forma, o
presente trabalho busca demonstrar, por meio de experimentos praticos, o comportamento
microestrutural e mecanico de uma liga de aluminio processada por HPT (high pressure torsion)
sob diferentes condic6es microestruturais antes do processamento. O material foi processado a
temperatura ambiente com 1/8, 1, 5, 30, 50 e 100 revolugdes. Para avaliar as mudangas
estruturais da liga, antes e apds o processamento, foram realizados procedimentos de
metalografia, seguidos de aquisicdo de imagens via microscopia eletrénica de varredura (MEV),
microscopia eletronica de transmissdao (MET) e difracdo de raios-x (DRX). As andlises das
propriedades mecanicas e sua distribuicao ao longo das amostras foram realizadas via ensaios de
microdureza. Os resultados corroboram que a microestrutura inicial da liga antes do
processamento por HPT interfere diretamente na evolucdo da estrutura e das propriedades
mecanicas em cada grau de deformacdo. Para uma microestrutura inicial carregada de particulas
de segunda fase, os resultados indicam expressivos refinamento e alongamento de graos apos
grandes deformacgdes (~100 voltas). Ademais, o material apresentou novo comportamento de
curva de endurecimento se estabilizando em dois estagios, ao contrario das curvas convencionas
com estabilizacao simples, que, normalmente, sdo reportadas e sdo aceitas na literatura para essa
familia de ligas. Atribui-se a esta nova curva de endurecimento a uma reducdo na mobilidade de
contornos devido a segregacdo de solutos nesses sitios. Por outro lado, para uma microestrutura
inicial solubilizada, com poucas particulas de segunda fase, a microestrutura apresentou grande
refinamento logo nos primeiros estagios de deformacgao (~1 volta). Foi observada ocorréncia de
precipitacdo dindmica, ao longo do processamento, levando a um pico de dureza entre 30-50
voltas de HPT. Posteriormente, com a dissolu¢do dessas nanoparticulas e com a predominancia de
fendmenos de recuperacdo, a liga apresentou uma diminui¢do nos valores da dureza para

deformacgdes ~ 100 voltas de HPT.

Palavras-chave: Ligas de aluminio. Segregacdo. Dissolu¢do. Dureza. Tor¢do sob alta pressao.

Recuperacao. Precipitados.



ABSTRACT

In the literature, several studies have shown that the strength/weight ratio in aluminum alloys
can be enhanced due to a significant increase in the mechanical strength by the application of
severe plastic deformation techniques. Additionally, the material initial condition usually
influences in the microstructural and mechanical behavior of these alloys throughout the
deformation. Therefore, the present study aims to demonstrate, through practical experiments,
the microstructural and mechanical behavior of an aluminum alloy processed by HPT (high
pressure torsion) under different microstructural conditions before processing. The material was
processed at room temperature with 1/8, 1, 5, 30, 50 and 100 HPT revolutions. To evaluate the
alloy structural changes before and after processing, metallography procedures were performed
followed by image acquisition via scanning electron microscopy (SEM), transmission electron
microscopy (TEM) and x-ray diffraction (XRD). Analyses of the mechanical properties and their
distribution throughout the samples were performed via microhardness tests. The results
corroborate that the alloy initial microstructure before HPT processing directly interferes in the
evolution of the structure and in the mechanical properties along deformation. For an initial
microstructure with full amount of second phase particles, the results indicate an expressive grain
refinement and elongation after large deformations (~100 turns). In addition, the material
exhibits two distinct and consecutive hardening stages, unlike the conventional curves with only
one stage, which are usually reported and accepted in the literature for aluminum alloys. This new
strain hardening curve is attributed to a reduction in the grain boundary mobility due to the
occurrence of solute segregation at the grain boundaries. On the other hand, for an initial
solubilized microstructure with few second phase particles, the microstructure showed great
refinement in the very first strain stages (~1 turn). Dynamic precipitation was observed
throughout the processingleading to the occurrence of a hardness peak between 30-50 HPT turns.
Subsequently, with the dissolution of these nanoparticles and predominance of recovery

phenomena, the alloy showed a decrease in hardness values for strains up to ~100 HPT turns.

Keywords: Aluminum alloys. Segregation. Dissolution. Hardness. High pressure torsion.

Recovery. Precipitates.
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Transmission electron microscopy (Microscépio eletronico de

TEM - I
transmissao)

TKD - Transmission Kikuchi Difraction (Difracdo por Kikuchi em transmissao)



UFG
XRD

do
dl

Go

5xxx

7XXX

Ultrafine-grains (graos ultrafinos)
X-ray diffraction (difracdo de raios-x)
Tamanho médio de graos

rotacao infinitesimal

deslocamento infinitesimal

Dureza

Dureza Vickers

Espessura do disco de HPT

Constante de escoamento na relagao de Hall-Petch
Distancia radial medida desde o centro do disco de HPT
Pressao hidrostatica imposta no processo por HPT
Deformacao verdadeira

Deformacgdo equivalente

Deformacao por cisalhamento

Densidade de discordancias

precipitado estavel formado em ligas de aluminio ricas em zinco e
magnésio. Possivel formulagdo = MgZn;

Tensao de cisalhamento da relacdo de Hall-Petch

Tensao de escoamento

de acordo com Aluminum Association é uma série/grupo/familia de ligas
de aluminio que tem como principal elemento de liga 0 magnésio

de acordo com Aluminum Association é uma série/grupo/familia de ligas
de aluminio que tem como principal elemento de liga o zinco e outros
elementos como magnésio e cobre



ESTRUTURA DA TESE

Esta tese contém 6 capitulos. No capitulo 1, sio apresentadas as motivacdes que levaram ao
engajamento deste estudo e algumas consideragdes iniciais a respeito do aluminio, suas ligas e os
principais processamentos mecanicos utilizados para aumento da resisténcia mecanica desse
metal. Além disso, também se introduz o conceito de deformacgio plastica severa, suas principais
técnicas e seus principais fatores, que afetam as propriedades do material apds processamento

por deformacio severa.

O capitulo 2 consiste nos objetivos dessa pesquisa, sendo dividido em objetivo geral e em objetivos

especificos.

No capitulo 3 é realizada a revisio da literatura sobre os principais assuntos que serdo abordados
nesta pesquisa como: deformacio plastica severa, a torsdo sob alta pressao, técnica utilizada neste
trabalho, e os principais fendmenos mecanicos e microestruturais que ocorrem nas ligas de
aluminio, principalmente, nas ligas da série 7xxx, quando sdo submetidas ao processamento por

deformacao plastica severa.

No capitulo 4, tem-se a apresentacdo do material que foi utilizado e seu histérico de
processamento. Neste capitulo também se apresenta toda a metodologia experimental que foi
utilizada para obtencido de dados, desde as condi¢des de processamento mecanico e de tratamento

térmico do metal até as analises de microscopia, de raios-x e de propriedades mecanicas.

Os trabalhos resultantes da pesquisa encontram-se no capitulo 5. A primeira secdo aborda a
influéncia do processamento de torsdo sob alta pressdo sobre o comportamento microestrutural
e mecanico da liga Al-Zn-Mg-Cu. A novidade do estudo é a formacdo de um duplo estagio de
deformacao quando aplicado alto grau de deformacgdo plastica severa na liga com presenca de
precipitados, inicialmente, distribuidos na matriz antes do processamento mecanico. Este
trabalho foi submetido no periédico Journal of Alloys and Compounds em 2022, intitulado:

Evidence for two-stage hardening in an Al-Zn-Mg-Cu alloy processed by high-pressure torsion.

A segunda secdo do capitulo 5 aborda como a influéncia da estrutura inicial, previamente
submetida a tratamento térmico antes do processamento por HPT, leva a reducdo de dureza na
liga Al-Zn-Mg-Cu apds grandes valores de deformacgdo equivalente. O trabalho foi submetido na
revista Journal of Materials Science, no ano de 2022, intitulado: Evidence of strain softening in a

solution treated Al-Zn-Mg-Cu alloy after processing by up to 100 turns in high-pressure torsion.



Por fim, o capitulo 6 apresenta as consideracdes finais deste trabalho e suas contribuicGes

originais. Ao final, também sao listados alguns temas como sugestdes para trabalhos futuros
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1. CAPIiTULO 1 - INTRODUCAO

1.1 Motivacao da tese

0 aluminio primario é o metal ndo ferroso mais consumido no planeta, porém em sua forma mais
pura possui propriedades pouco atrativas. Quando combinado com outros elementos quimicos, o
aluminio primdario transforma-se nas conhecidas ligas de aluminio, que ampliam sua capacidade
de utilizagdo, combinando 6tima relacdo resisténcia/peso, além de adquirirem niveis 6timos de
condutividade elétrica, térmica e resisténcia a corrosdo. Porém, apesar das ligas de aluminio
apresentarem boas propriedades mecanicas, geralmente, os limites de resisténcia alcangados ndo
sdo comparaveis a outros materiais, como o acgo, por exemplo, restringindo algumas de suas
aplicacoes. Algumas alternativas sdo conhecidas e utilizadas na pratica industrial para um
incremento das propriedades mecanicas dessas ligas, principalmente, no que se refere aos valores
de resisténcia a tragdo e ao alongamento. Notadamente, podem ser citados dois processos
fundamentais: o endurecimento por encruamento e o endurecimento por precipitagado (para ligas
endureciveis por precipitacdo). Ambas as alternativas fazem uso da modificacio da

microestrutura do material, sem alterar a composicdo quimica das ligas.

Ao contrario do que ocorre no endurecimento por precipitacdo, em que apenas algumas familias
de ligas podem ser endurecidas por esse fendmeno (ligas da familia 2xxx, 6xxx e 7xxx), 0
endurecimento por deformacgio plastica (encruamento) pode ser aplicado em todas as ligas de
aluminio. O endurecimento por deformagio é possivel por meios de processo de conformagio
mecanica, especialmente, em temperaturas homologas abaixo de ~0,4.T¢ (temperatura de fusdo),
trata-se do trabalho a frio. Os processos de conformacdo mais conhecidos sdo: laminagio,
extrusdo, trefilagdo, forjamento e estampagem. Nas ultimas décadas, um novo processo de
conformacgao tem surgido com grande destaque e se mostrado promissor, principalmente, no que
se refere ao aumento da resisténcia mecanica pela reducdo do tamanho de grao. Esse método é

conhecido como deformagao plastica severa, da sigla em inglés SPD (severe plastic deformation).

Em resumo, o processamento por deformacdo severa consiste em impor altos niveis de
deformacdo plastica visando obter grios ultrafinos (UFG - Ultrafine grains), geralmente, na ordem
de nanémetros. Além disso, uma das principais caracteristicas do processo de SPD é que ndo ha
alteracdo significativa das dimensdes gerais da peca de trabalho. Uma das vantagens na produgio
de materiais com grdos ultrafinos é a obtencdo de alta resisténcia mecanica, obedecendo a

conhecida relagdo de Hall-Petch (HALL, 1951; PETCH, 1953).
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Atualmente, existem algumas técnicas para processar materiais pelo método de deformacdo
severa, sendo as principais: o processo de prensagem em canal angular (ECAP - Equal channel
angular pressing), a deformacdo por friccdo (FSP - friction stir processing) e a tor¢do sob alta
pressdo (HPT - High pressure torsion), sendo esta dltima a técnica escolhida para aplicagcdo no
presente trabalho. Nesse processo, dois cilindros macigos impdem altas pressdes hidrostaticas no
material, que, geralmente, se encontra na forma de um disco fino com ~0,7 mm de espessura.
Concomitante a aplicacdo da pressdo, um desses cilindros rotaciona gerando esforgos de torgao,
deformando assim a amostra. O processamento de materiais por HPT proporciona um
refinamento de grao mais efetivo, acarretando também em uma maior fracdo de contornos de alto
angulo quando comparado com outras técnicas. E por este motivo que o processamento por HPT
tem potencial para aumentar a resisténcia mecadnica de materiais cristalinos por meio do

refinamento de grios.

A relagdo de Hall-Petch, mencionada anteriormente, apresenta uma relacdo entre a tensdo de
escoamento com o inverso do tamanho de grao do material, ou seja, quanto menor o grao, maior
a tensdo de escoamento. Geralmente, para o aluminio e suas ligas, a relacdo de Hall-Petch é
obedecida e se observa melhora nas propriedades mecanicas com o refinamento de graos em
baixas temperaturas homologas. Além disso, sabe-se que o grau de refinamento e o nivel de dureza
alcancado, apés processo de deformacgdo plastica, depende, da temperatura, da composicio
quimica e da microestrutura inicial. Porém, apds uma certa quantidade de deformacio imposta, o
material deformado por HPT tende a atingir uma condicdo de saturacdo, a depender muito das
caracteristicas do material e do processamento, conforme mencionado. Nessa condi¢cdo de
equilibrio, 0 aumento da deformagdo ndo acarreta em mudancas significativas nas propriedades

mecanicas do material.

Dito isso, vale ressaltar a importancia de entender como a microestrutura inicial e a composicao
quimica das ligas de aluminio afetam o comportamento mecanico e estrutural durante e ao final
do processamento por SPD a temperatura ambiente. Apesar de ser possivel encontrar na
literatura inimeros estudos sobre a influéncia do HPT na evolugdo microestrutural de ligas de
aluminio, a maioria das pesquisas foram conduzidas para processamentos aplicando deformacgées
préximas a ~10-20 voltas de HPT e tendo como condig¢do inicial uma microestrutura solubilizada.
Nessas condicdes, o material pode ainda nio ter alcancado um verdadeiro estado de equilibrio,
como indicam as pesquisas com essas circunstancias. Nao obstante, trabalhos recentes indicam
que processar ligas de aluminio a altas quantidades de deformacido (em torno de ~50-100 voltas),
pode contribuir para se alcangar um novo estado de equilibrio, gerando assim novas condi¢ées

microestruturais e de propriedades mecanicas. Portanto, considera-se de extrema importancia a
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elaboracao de estudos adicionais para compreender como diferentes condi¢cdes iniciais, além da
condicdo solubilizada, afetam a microestrutura e as propriedades mecanicas de ligas de aluminio
durante o processamento por HPT, aplicando crescentes quantidades de deformacdo (~100

voltas).
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2. CAPITULO 2 - OBJETIVOS

2.1 Geral

O objetivo principal deste trabalho se constitui na obten¢do de dados e de maior conhecimento
sobre o comportamento mecanico e microestrutural da liga Al-7050 (Al-5,7Zn-1,8Mg-2,1Cu) com
diferentes microestruturas na condic¢do inicial e, posteriormente, quando submetida a elevados

esforcos de torcdo por meio da deformacdo plastica severa na técnica de torcao sob alta pressao

(HPT).
2.2 Especificos

- Determinar a diferenca de propriedades mecanicas da liga Al-Zn-Mg-Cu ap6s HPT com diferentes

microestruturas iniciais: com precipitacdo (extrudada) e sem precipitacido (solubilizada);

- Determinar o tamanho de grao das diferentes condi¢Ges iniciais em diferentes graus de

deformacao da liga;

- Verificar, por meio de microscopia eletronica de varredura, transmissao e raios-x, a evolug¢io das
estruturas granulares das duas diferentes condi¢des iniciais da liga Al-Zn-Mg-Cu durante o

processamento por HPT;

- Avaliar a validade da relacdo de Hall-Petch das diferentes condigdes nas amostras processadas

por HPT;

- Comparar os niveis de deformacgdo necessarios para atingir a condi¢io de equilibrio (patamar de

saturacdo) estrutural e mecanico da liga Al 7050 processada por HPT;

- Verificar ocorréncias de fendmenos como fragmenta¢do, dissolucido, precipitacdo e/ou

segregacdo nas amostras processadas por HPT.
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3. CAPITULO 3 - REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo, serd realizado um breve resumo sobre as caracteristicas da liga Al-Zn-Mg-Cu.
Posteriormente, serdo apresentados conceitos de deformacdo plastica severa e alguns
importantes trabalhos sobre o tema serao listados. Por fim, sera tratado com uma maior riqueza
de detalhes o processamento por HPT as influéncias desse processo de deformacdo na
microestrutura e nas propriedades mecanicas das ligas de aluminio, especialmente, nas ligas da

série 7xXxX.

3.1 Al-Zn-Mg-Cu (Ligas de aluminio da série 7xxx)

0 aluminio é o metal ndo-ferroso mais utilizado no planeta e suas aplicacdes variam desde latas
de bebidas até componentes aeroespaciais. O aluminio metalico na sua forma mais pura nio
apresenta propriedades muito atrativas, porém, quando combinado com outros elementos
quimicos, as ligas de aluminio tendem a apresentar propriedades como alta resisténcia mecanica,

ductilidade, alta resisténcia a corrosao, boa condutividade elétrica, tudo isso aliado ao baixo peso.

As ligas de aluminio da série 7xxx sdo caracterizadas por apresentarem como principal elemento
de liga o zinco (Zn), presente em maior quantidade, além de outros elementos principais como o
magnésio (Mg) e o cobre (Cu), por isso, essa série também é conhecida como ligas Al-Zn-Mg-Cu
(SHEPPARD, 1999). Essas ligas apresentam alta resisténcia mecanica e alta resisténcia a fadiga,
sendo, amplamente, utilizadas na induastria aeroespacial (MAZZER et al, 2013a). Essas
caracteristicas sdo alcangadas, principalmente, devido a formacao de precipitados finos e bem
dispersos, obtidos por tratamento térmico de envelhecimento. A principal fase que se precipita é
a fase n, com estequiometria quimica préxima a composicdo MgZn, (AZARNIYA; TAHERI; TAHERI,
2019; BERG et al, 2001; LEE et al, 2021; SHA; CEREZO, 2004). A partir de uma solucdo sélida
supersaturada, a sequéncia de fases precipitadas pode ser assim definida: Solu¢do supersaturada

—> Zonas Guinier-Preston (GP zones) =2 n’ = n (estavel)(JACUMASSO et al,, 2019).

Para ligas multifasicas, como o caso da liga Al-Zn-Mg-Cu, dependendo das condi¢des de
processamento e da composicdo quimica, outras fases podem ser formadas, caso das fases S
(Al,CuMg) ou Al;CuzFe, denominados intermetdlicos. Geralmente, essas fases sdo indissolaveis ou
requerem tratamentos térmicos especiais para completa dissolu¢cdo (DENG; YIN; CONG, 2012).
Além do aumento de propriedades mecanicas pelo fendmeno de precipitacdo, outros métodos

podem ser utilizados para incremento de propriedades como os processos de conformacio
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mecanica, incluindo os processos de deformacao plastica severa, que serao abordados na préxima

secdo (secdo 3.2).

3.2 Deformacao plastica severa (SPD - severe plastic deformation)

A deformagdo plastica severa é um processo de conformacao mecanica, na qual sdo aplicadas altas
quantidades de deformacdo em determinada amostra de material, objetivando alcangar niveis
6timos de propriedades mecanicas por meio de um significativo refino de grao (< 1 um). O
processo também se caracteriza por ndo haver uma alteracao significativa das dimensdes gerais
do material (LANGDON, 2013; VALIEV et al.,, 2016; VALIEV; ISLAMGALIEV; ALEXANDROV, 2000;
VALIEV; LANGDON, 2006).

0 aumento da resisténcia do material a partir do refino de grao pode ser expressa em termos da
relacdo de Hall-Petch (HALL, 1951; PETCH, 1953), conforme Equagéo 3.1:
1

gy =0y + kyd(_ 7) Equagdo 3.1
na qual se relaciona a tensdo de escoamento (0,) com o inverso do tamanho de grdo do material
(d). oo é a tensdo de cisalhamento e k, a constante de escoamento. Vale destacar que, para
processamentos a temperatura ambiente, a conformacao plastica e o consequente refino de grao
nos materiais ocorrem, preferencialmente, por intermédio de movimentagao de discordancias. Da
relacdo de Hall-Petch conclui-se que o aumento da resisténcia mecanica em metais policristalinos

pode ser alcancado por um refinamento de graos.

Os estudos sobre deformacdo plastica severa se iniciaram na década de 40, nos trabalhos
conduzidos pelo professor W. Bridgman (P. W. BRIDGMAN, 1964). Porém, somente anos depois,
em 1988, Valiev e colaboradores (VALIEV et al, 1988) clamaram a aten¢do da comunidade
cientifica internacional sobre a producao de graos ultrafinos por deformagio plastica severa em
metais leves. Do ponto de vista cientifico, os estudos sobre deformacao plastica severa podem ser
considerados recentes, porém sido observados uma enorme variedade de trabalhos nesse campo
de pesquisa fazendo uso de diferentes materiais e técnicas, reforcando ainda mais a importancia

desse tema para a drea de ciéncia e de engenharia de materiais (VALIEV; LANGDON, 2017).

Como mencionado na introdugdo deste trabalho, existem algumas técnicas para processar
materiais sobre deformacgdo severa, sendo que as principais sdo o processo de prensagem em
canal angular, do inglés ECAP - equal channel angular pressing (VALIEV; LANGDON, 2006), a
deformacao por friccdo ou FSP - friction stir processing (KUMAR et al., 2017a), a técnica de ARB -
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accumulative roll-bonding (SAITO et al., 1999) e a tor¢ao sob alta pressdo, usualmente, conhecida

como HPT - high pressure torsion (EDALATI; HORITA, 2016).

Dentre essas técnicas, as mais difundidas e estudadas sdo os processos de HPT e ECAP,
principalmente, por serem de facil operacdo e melhor controle e estabilidade dos parametros de
processo. De uma maneira geral, a literatura comprova que o processamento por HPT tende a ser
considerado mais efetivo do que o processamento por ECAP, principalmente, no que diz respeito
a eficiéncia no refino de grao (ZHILYAEV; LANGDON, 2008). Além disso, as elevadas pressoes
hidrostaticas, aplicadas no processo por HPT, evitam quebras e rachaduras no material
processado, permitindo aplicar deformacdes cada vez maiores, mesmo em materiais com baixa
formabilidade e com baixas temperaturas de trabalho, e tornando essa técnica ainda mais
vantajosa (ALIZADEH et al, 2017; CHO et al.,, 2014; EDALATI et al., 2012; SHAHMIR et al., 2018).
Em contrapartida, vale mencionar que as altas pressdes hidrostaticas impostas no material
durante o HPT tendem a aumentar a temperatura do material durante o processamento, embora
de forma nao significativa, de modo que se dissipem devido as pequenas dimensdes da amostra
(EDALATI et al, 2018; FIGUEIREDO et al., 2012b; PEREIRA et al, 2014b). Pelos fatores acima
mencionados, decidiu-se utilizar a técnica de HPT na liga de aluminio do presente trabalho. Na
proxima sec¢do, serd apresentada uma breve explicacdo dos fundamentos e dos principios da

técnica de HPT.

3.2.1 TORCAO SOB ALTA PRESSAO (HPT - High pressure torsion)

No processamento por HPT, uma amostra, geralmente, na forma de um fino disco (~10 mm de
didmetro e ~0,7 mm de espessura) sofre deformacao devido a tensdes de cisalhamento, enquanto
se aplica alta pressdo hidrostatica sobre o material por meio de dois cilindros macicos. Existem
trés principais equipamentos para aplicacdo da técnica de HPT, sendo classificados de acordo com
o tipo de restricdo do fluxo mecanico na direcido radial da amostra durante a compressao. Essa
restricdo pode ser total (constrained), parcial (quase-constrained) ou livre (unconstrained)
(HOHENWARTER et al, 2009). O comportamento do fluxo de material para esses diferentes
equipamentos foi examinado pelo método de elementos finitos e pode ser constatado no trabalho
conduzido por Pereira e colaboradores (PEREIRA et al.,, 2014a). Na pratica, o equipamento mais
utilizado (e também aplicado nesta pesquisa) é o que restringe, parcialmente, o fluxo do material

entre os cilindros (quase-constrained).

De acordo com Pereira (PEREIRA et al, 2015), a técnica de HPT caracteriza-se como sendo de

duplo estagio. Estagio 1, compressdo: inicialmente, insere-se o material em uma cavidade



26

localizada no cilindro inferior e aplica-se uma carga crescente até atingir a pressao pretendida.
Estagio 2, compressdo-tor¢cdo: nessa etapa, com a pressdo constante aplicada no 12 estagio,
submete-se o material a um esforc¢o torcional. Esse esforco de tor¢ao deve-se a rotacao de um dos
cilindros macicos, a velocidade constante. Geralmente, o cilindro superior aplica a pressio e o

cilindro inferior rotaciona. A Figura 3.1 apresenta uma ilustragdo esquematica do processo.

Figura 3.1: Processo de HPT em dois estagios: (a) Estagio de compressdo, no qual uma carga é aplicada na
amostra para atingir a pressio desejada e; (b) Estagio de compressdo-tor¢io, no qual uma velocidade

angular é aplicada a um dos cilindros. Adaptado de (PEREIRA et al., 2015).

As principais for¢as atuantes no processo de HPT sdo de compressao e de tor¢do. Essas forgas,
quando combinadas, deformam as superficies do material causando uma deformacdo por
cisalhamento. A deformacdo equivalente por HPT pode ser estimada pela seguinte relacdo

(Equacao 3.2) (VALIEV et al., 1996):
Equacgdo 3.2

Na qual N é o nimero total de voltas/rotagdes, r corresponde a distancia radial do centro do disco
e h a espessura da amostra. A Equagao 3.2 baseia-se na relacdo de Von Mises e sua acuracia péde
ser comprovada no trabalho de Jonas e colaboradores (JONAS; GHOSH; TOTH, 2014). Dessa
relacdo, observa-se que a deformacao imposta no material tende a ser maior quando ha um
aumento do niimero de rotagdes, ao longo do raio do disco, considerando a espessura h constante.
Num primeiro momento, pode-se concluir que a maior deformacao ocorre préxima as bordas dos
discos. Além disso, pode-se supor que nao havera deformagdo no centro do disco, na qual r = 0.
Em verdade, essa teoria ndo é, totalmente, satisfeita, pois ocorrem deformagdes residuais no
centro do disco. Isso pode ser explicado pelas altas pressdes impostas na etapa de compressao e

pelas heterogeneidades que podem surgir durante o processamento do HPT. Essas
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heterogeneidades, no centro e ao longo do raio do disco, foram comprovadas fazendo uso de
simulacdes de elementos finitos, conforme demonstrado nos trabalhos de Figueiredo
(FIGUEIREDO et al, 2012a, 2013; FIGUEIREDO; CETLIN; LANGDON, 2011; PEREIRA;
FIGUEIREDO, 2019).

Em resumo, nesta se¢do foram abordados os principais fundamentos e as principais
caracteristicas da técnica de deformacao severa por HPT. Pontos discutidos:
e Relacdo de Hall-Petch;
e Atécnicade HPT consiste em aplicar compressao e, posteriormente, tor¢ao;
e O corpo de prova para o processamento por HPT, geralmente, consiste em um disco com
~10 mm de didmetro e ~0.7 mm de espessura;
e A deformacao efetiva aumenta ao longo do raio do disco (préximo as bordas);

e Adistribuicdo de deformacio é heterogénea ao longo do raio do disco.

A préxima segdo tem por objetivo apresentar a influéncia do processamento por HPT no

comportamento microestrutural e mecanico, com foco na aplicacdo em ligas de aluminio.

3.3 Comportamento da microestrutura em ligas de aluminio processadas por HPT

Nesta secdo sera abordado o comportamento microestrutural de ligas de aluminio que sofreram
processamento por HPT. O foco desta revisdo estara nos fendmenos relacionados, principalmente,
ao que ocorre nas ligas da série 7xxx, que mais se aproximam do material em estudo, porém, nao
serd limitado apenas a esse grupo de materiais. De inicio, serd apresentado o mecanismo de refino
de grao de ligas processadas por HPT. Posteriormente, serd abordada a influéncia de alguns
fatores, como por exemplo, a condicdo inicial da microestrutura e a composi¢cdo quimica, na
evolucdo microestrutural desses materiais, quando submetidos a deformacdao por SPD. Serao
abordados alguns fendmenos importantes como segregacdo de atomos de soluto, dissolucio e

precipitacdo dindmica.

3.3.1 EVOLUGAO DA MICROESTRUTURA APOS PROCESSAMENTO POR HPT

Os processos de deformacdo plastica severa tém uma oOtima capacidade de refinar a
microestrutura do material, geralmente, transformando o tamanho de grao inicial da ordem de
micrometros para tamanhos finais na ordem de nanémetros (< 1 um). A capacidade de refino,
proveniente das técnicas de deformacdo severa, pode ser explicada utilizando o mecanismo
proposto por Liu e colaboradores (LIU et al, 2014), em ligas de Al-Mg processadas por HPT,

conforme pode ser visualizado na ilustragdo esquematica da Figura 3.2. De maneira resumida, a
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imposicdo de altas deformacdes induz ao expressivo aumento de defeitos, especialmente, as
discordancias. Com a continuidade da deformacao, esses defeitos tendem a se reorganizar em
pequenas células (células de discordancias) dentro da estrutura de graos. Posteriormente, com o
aumento da conformagdo, as discordancias evoluem para formar os subgraos e, subsequente, os
contornos de grao. Embora as ligas de aluminio da série 7xxx tenham composi¢des quimicas e
aplicagdes diferentes das ligas de Al-Mg (série 5xxx), o mecanismo assemelha-se para diversos
materiais e, geralmente, explica com assertividade o que acontece com a microestrutura de ligas
de aluminio no aumento da deformacao plastica severa. Com a continuidade do processo de
deformacao, sabe-se que a microestrutura do material atinge um nivel maximo de densidade de
discordancias que se aniquilam a uma mesma taxa em que sdo geradas, ocorrendo assim uma

saturacdo e posterior homogeneizagdo da microestrutura (HUMPHREYS; HATHERLY, 2004).

() (b) (c)
Dissoriacio
—ee
discorddncias
Antes da Geracio de Formacio de maclas &
deformacio discordincias falhas de empilhamento
Arranjo de
discordincias
(g) (d)
- Contornos de
alto dngulo Células de
F 3 discordineias
Rotacio da
grios Aniquilacio de

Aumento da Subgrios
desorientacio dos grios

Figura 3.2: Ilustracdo esquematica do mecanismo de refino de grao em ligas de aluminio processadas por

deformacio plastica severa. Adaptado de (Liu et al., 2014).

0 processo de refino de graos em materiais cibicos de face centrada (CFC) com alta energia de
falha de empilhamento (EFE), na qual fazem parte o aluminio e suas ligas, pode ser revisado no
trabalho de Cao e colaboradores (CAO et al,, 2018). Em suma, o Autor divide o processo em 5
estagios, de forma semelhante a que foi proposta na Figura 3.2, e reafirma que a deformacio

plastica severa induz ao processo de refino de grao, principalmente, devido a mobilidade dos
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defeitos, sobretudo, o de movimentagdo de discordadncias. Outros trabalham que explicam o

mecanismo de refino sdo: (LIU et al., 2010; SUN et al.,, 2007).

A Figura 3.3 apresenta o mecanismo de refino de uma liga Al-3%Mg processada por HPT com
diferentes ntimeros de voltas, corroborando com o que foi, previamente, mencionado. As
microestruturas foram analisadas por microscopia eletrénica de transmissdo na regido préoxima
ao centro do disco. Nota-se como as microestruturas se equivalem ao mecanismo proposto na
Figura 3.2: ap6s % de volta, observa-se uma grande quantidade de discordancias em um
emaranhado pouco nitido. Préximo a 5 rotacdes, a microestrutura se assemelha a de células de
discordancias, enquanto para 10 voltas o material parece apresentar graos equiaxiais e bem
refinados, o que sugere a presenca de contornos de alto angulo. Inicialmente, o material sem
processamento apresentava tamanho de grao na ordem de 830 pum, e, ap6s 10 rotagdes, o tamanho
de grdo atingiu valores ~190 nm (valores na tabela abaixo das imagens), o que comprova a
eficiéncia do refino por meio de deformagao plastica severa em uma liga de aluminio com 3% de

Mg (LEE et al.,, 2016).

Numero de voltas

1/4 1 5 10
Centro Tamanho de grdo (nm) 1000 400 300 190
Desvio padrao 260 90 90 30

Figura 3.3: Evolu¢do da microestrutura e do tamanho de grao de uma liga Al - 3% Mg processada por %, 1,
5 e 10 voltas de HPT. As imagens foram obtidas por microscopia eletrénica de transmissdo préximas ao

centro do disco. Adaptado de (LEE et al.,, 2016).

Diferentemente da liga binaria Al-3%Mg, as ligas Al-Zn-Mg-Cu possuem uma maior quantidade de
elementos de liga em sua composicdo. Nesses casos, sdo observados excelentes niveis de
refinamento, inclusive, como sera visto na secdo seguinte (3.3.2), um aumento da quantidade de

elementos em solugdo so6lida tende a contribuir para o refino de grao. Para exemplificar, a Figura
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3.4 exibe a microestrutura de uma liga Al-5,6%Zn-2,5%Mg-1,6%Cu (Al-7075) processada por
HPT. A Figura 3.4a mostra o material na condicdo recozida, com tamanho médio de grao na ordem
de 450 pm, ao passo que a Figura 3.4b exibe o material processado apds 5 voltas de HPT, com
tamanho final médio de 250 nm (SABBAGHIANRAD; KAWASAKI; LANGDON, 2012a), atestando

assim a capacidade de refino em ligas da familia da série 7xxx processadas por HPT.

101
Figura 3.4: Imagens da liga Al-7075 na (a) condicdo recozida e (b) apés processamento por HPT com cinco

voltas proximas as bordas do disco. Adaptado de (SABBAGHIANRAD; KAWASAKI; LANGDON, 2012a).

Por fim, vale mencionar outros importantes trabalhos na literatura que mostram a capacidade de
refino em ligas Al-Zn-Mg-Cu processadas por SPD: (AFIFI et al., 2017, 2018b; DUAN et al., 2016;
SABBAGHIANRAD; LANGDON, 2014a; STOLYAROV et al., 1997a; ZHAO et al., 2004a).

Existem trabalhos mais especificos que abordam o refinamento de graos de ligas da série 7xxx
processadas, exclusivamente, por HPT, a saber: (BRODOVA et al, 2011; DUAN et al, 2010a;
GARCIA-INFANTA et al, 2009a; GHOSH; GAO; STARINK, 2012a; ISLAMGALIEV et al, 2001;
SABBAGHIANRAD; KAWASAKI; LANGDON, 2012a; WAWER et al., 2009; XU et al., 2009; ZHANG et
al, 2019a).

Pontos discutidos nessa secdo:
e Mecanismo de refino para ligas de aluminio processadas por HPT;

e Exemplos de refinamento em ligas de aluminio processadas por HPT;

3.3.2 FATORES QUE INFLUENCIAM A EVOLUCAO MICROESTRUTURAL DE LIGAS DE ALUMINIO
PROCESSADAS POR HPT

Como comentado na secdo anterior, as ligas de aluminio de uma maneira geral possuem um bom

nivel de refinamento ap6s serem conformadas por deformagio plastica severa. O grau desse
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refinamento e, portanto, a evolugdo microestrutural durante a SPD vai depender de alguns fatores
como, por exemplo, a composicdo quimica do material, as condi¢ées de processamento sob as
quais estd submetida a liga, a microestrutura inicial, a temperatura de processamento, dentre

outros.

Num aspecto mais geral, pode-se afirmar que a evolucdo estrutural do material difere bastante
entre materiais puros, ligas bindrias e ligas multifasicas (como as ligas Al-Zn-Mg-Cu). Geralmente,
a previsao do nivel de refino em ligas bindrias e multifasicas se torna mais complexa e ndo segue
um comportamento uniforme como nos metais puros, como sera visto na secdo seguinte (3.3.3).
Além disso, outra influéncia importante deve-se a estrutura do material na condicdo anterior ao
processamento. Em um recente trabalho conduzido por Shima e co-autores em uma liga Al-7075
processada por ECAP e HPT (SABBAGHIANRAD; ALIREZA TORBATI-SARRAF; LANGDON, 2018),
os Autores concluem que o nivel de refinamento e a condigdo de equilibrio (saturagdo) que podem
ser obtidos por meio de deformacao severa dependem, principalmente, da microestrutura inicial
do material. Ademais, os Autores afirmam que nio existe um tamanho de grao especifico que
possa ser, razoavelmente, documentado como um tamanho de grdo minimo aplicavel ao

processamento por HPT de qualquer liga selecionada.

A Tabela 3.1 lista a influéncia de diferentes parametros sobre a microestrutura final de materiais

submetidos a deformacao plastica severa (PIPPAN et al., 2006):

Tabela 3.1: Efeito de diferentes parametros na estrutura final dos graos quando submetidos a deformacao

plastica severa. Adaptado de (PIPPAN et al, 2006).

Condigdes de processamento/material Influéncia no Tamanho de grdo final
Temperatura Muito alta

Taxa de deformagdo Média

Caminho de deformagdo Alta

Pressdo Baixa/média

Elementos de liga Muito alta

Precipitagdo Alta

Estrutura cristalina Baixa

Energia de falha de empilhamento (EFE) Média

Conforme listado na Tabela 3.1, as condi¢cdes que mais influenciam a estrutura dos graos sao a
temperatura, o caminho de deformacao, os elementos de liga e a precipitagao. O foco principal da

pesquisa consiste em avaliar a liga Al7050 sob diferentes condig¢des iniciais de precipitacdo, ou
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seja, conhecer com mais profundidade o efeito da precipitagdo na evolucdo microestrutural e
mecanica apos HPT. Neste trabalho, a influéncia da temperatura, do caminho de deformacao e dos
elementos de ligas ndo serdo aprofundados, visto que se mantiveram constantes: o processamento
por HPT ocorreu a temperatura ambiente e foi utilizada apenas uma liga, sem variacdo da
composicao quimica. Lista-se abaixo alguns trabalhos da literatura sobre a influéncia de alguns
dos parametros listados na Tabela 3.1, a saber:

a) influéncia da pressio (HOHENWARTER et al, 2009; PEREIRA et al., 2015; ZEHETBAUER
etal, 2003; ZHILYAEV et al., 2003);

b) influéncia da temperatura e o aumento de temperatura durante o processo de HPT:
(EDALATI et al., 2011, 2018; FIGUEIREDO et al, 2012b; GHOSH; RENK; PIPPAN, 2017;
PEREIRA et al, 2014a, 2014b) e a;

¢) influéncia do caminho de deformacio: (KAWASAKI; LANGDON, 2008a).

Para melhor entendimento, a secdo abaixo inicia com uma breve introdugdo sobre a influéncia dos
elementos de liga e, posteriormente, é apresentada a influéncia das particulas de segunda fase

sobre a evolucdo microestrutural de ligas de aluminio processadas por deformacao severa.

3.3.3 INFLUENCIA DOS ELEMENTOS DE LIGA E DAS PARTICULAS DE SEGUNDA FASE NA
EVOLUCAO MICROESTRUTURAL DE LIGAS DE ALUMINIO PROCESSADAS POR HPT

A priori, é importante entender como os elementos de liga influenciam a microestrutura (de ligas
de aluminio) durante o processamento por deformacio plastica severa. De uma maneira geral,
observa-se que quanto maior a quantidade de solutos, menor o tamanho final do grao. O
mecanismo de refino de grdo depende da movimentacdo de defeitos, principalmente, das
discordancias, conforme explicado na se¢ido 3.3.1 (Figura 3.2). Por outro lado, os atomos em
solucdo sélida tendem a interagir, fortemente, com esses defeitos, afetando sua mobilidade
influenciando a evolugcdo da microestrutura e, consequentemente, o tamanho final do material.
Observa-se que, apds a formacdo dos contornos de alto angulo e com a continuidade da
deformacado, materiais com alta energia de falha de empilhamento (EFE), como o aluminio e suas
ligas, tendem a apresentar processos de recuperacao. Nesses casos, a diminuicdo da mobilidade
dos defeitos, devido a quantidade de solutos, restringe e dificulta a ocorréncia de recuperacdo,
limitando por exemplo, um possivel aumento do tamanho do grdo. Além da forte interagio soluto-
defeitos, ha uma diminuicdo da energia de falha de empilhamento do aluminio em razio de atomos
de soluto como zinco, magnésio e cobre, diminuindo a possibilidade de ocorréncia de fenémenos
que auxiliam a movimentacdo de discordidncias, como é o caso de deslocamento cruzado e

escalada (BRUDER et al.,, 2018). Portanto, todas essas restricdes contribuem para uma diminuicao
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da mobilidade dos defeitos, diminuindo os processos de recuperacao, tornando o crescimento de

grdo mais dificil de ocorrer e, assim, o tamanho de grao final tende a ser menor.

Um exemplo pratico desse fendmeno pode ser confirmado no trabalho de Kalsar e colaboradores
(KALSAR et al., 2020). Nesse estudo, os Autores calcularam, por diferentes técnicas, a evolugao da
estrutura de grdos de uma liga de aluminio processada por ECAP com o aumento do teor de
magnésio. Foi ratificado que a maior quantidade de soluto (aumento da concentracdo de Mg)
tende a diminuir o tamanho de grao final, conforme apresentado na Figura 3.5. De acordo com o
trabalho, a adicdo de Mg diminuiu a EFE reduzindo, assim, a taxa de recuperacdo do material pelos
fendmenos de escalada e de deslocamento cruzado. Além disso, foi corroborado que o aumento
dos atomos de soluto tende a reduzir a mobilidade de contornos, impedindo o crescimento de

grao.
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Figura 3.5: Evolu¢do da microestrutura com o aumento do teor de Mg (0,5-2,0%). Adaptado (KALSAR et
al,, 2020).

Por ultimo, conclui-se que como as ligas da série 7xxx possuem altos teores de elementos em
solucdo so6lida, espera-se a ocorréncia de bons niveis de refinamento (< 200 nm) por deformacao

plastica severa.

Da mesma forma que os elementos de liga influenciam a microestrutura das ligas de aluminio, a
microestrutura inicial do material antes do processamento tende a afetar a estrutura dos graos
durante e apds aplicacio de deformacdo severa. Como relatado no trabalho de Shima

(SABBAGHIANRAD; ALIREZA TORBATI-SARRAF; LANGDON, 2018), a microestrutura inicial tem
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papel fundamental no refino de grao e niveis de saturacao do metal e, consequentemente, nas
propriedades finais. Neste trabalho, uma liga Al-7075 foi, inicialmente, processada por HPT e
outra parte desse material foi processado por uma combinacdo de ECAP + HPT. As amostras que,
anteriormente, foram processadas por ECAP apresentaram um melhor refinamento e maior
dureza, ou seja, a condicdo inicial do material imp6s uma condi¢ido diferente daquela apenas

processada por HPT.

Além do diferente tamanho de grao inicial proposto por Shima, é possivel que materiais que
apresentem precipitados e/ou particulas de segunda fases diversas antes do processamento,
apresentem diferencas estruturais durante processamento por SPD, bem como no tamanho final
do grao. Acredita-se que a evolugdo estrutural desses materiais vai depender muito da natureza
inicial dessas particulas de segunda fase, como: forma (particulas finas ou grosseiras), composicao
(fases intermetdlicas ndo soldveis, por exemplo) e distribuicdo. Geralmente, a influéncia dessas
particulas sobre a microestrutura final de determinada liga processada por HPT ndo é muito
fundamentada na literatura, visto que a grande maioria dos estudos se baseia em ligas e materiais
que ja se encontram, inicialmente, no estado solubilizado (antes da aplicacdo da deformacao), ou
seja, sem a presenca consideravel de particulas de segunda fase na matriz. Portanto, vale ressaltar
que o trabalho atual busca trazer contribuicdes também no que tange a esse assunto, uma vez que
0 objetivo desta pesquisa é o de avaliar a influéncia das diferentes condi¢des microestruturais

iniciais no comportamento estrutural e mecanico de uma liga de aluminio processada por HPT.

De antemao, o que se sabe até o momento é que a presenca de particulas de segunda fase antes do
processamento por HPT, a sua distribuicdo e sua quantidade impdem fatores fisicos importantes
a mobilidade dos defeitos, que influenciam, consequentemente, no refino e nas propriedades
finais destes materiais. O trabalho de Markushev e co-autores (MARKUSHEV et al, 2018a)
apresenta o efeito de precipitados no refino e nas propriedades mecanicas em ligas Al-Zn-Mg-Cu
processadas por HPT por 10 voltas. Os Autores concluem que a heterogeneidade microestrutural
antes do processamento, realmente, influencia no refino e nas propriedades mecanicas finais.
Markushev e colaboradores relatam que as ligas sem precipitados na condicdo inicial
apresentaram melhor refino e maior dureza comparadas com aquelas que tinham precipitados
iniciais presentes na matriz. Nesse caso, os Autores explicam que a presenca desses precipitados
dificulta a formacdo de contornos de alto angulo, atuando como uma espécie de ‘barreira fisica’,
dificultando assim o mecanismo de refino. Dessa forma, no trabalho desses Autores, o estado

solubilizado foi considerado ideal em termos de refino e de propriedades mecanicas.
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A pesquisa conduzida por Wawer e co-autores (WAWER et al, 2009) também discute alguns
desses fendmenos. Nesse trabalho, os Autores afirmam que os precipitados também tém um efeito
deletério no processo de refino de grdao porquanto presentes na microestrutura do material
tendem a inibir o rearranjo de discordancias e a formacdo de novos graos, o que promove um
refino mais efetivo do grdo nos materiais solubilizados. Os Autores ainda afirmam que os
precipitados podem se dissolver na matriz, dependendo do grau de deformacgdo aplicado. Nesses

casos, o refino tende a ser mais eficiente apos a dissolucdo desses precipitados na matriz.

3.3.4 TRANSFORMACOES DE FASE INDUZIDAS POR SPD

Dependendo da condigdo inicial da liga, das condi¢des de processamento, da composicao quimica
e da microestrutura, alguns fendémenos podem ser observados na microestrutura do material apds
deformacao plastica severa. Os mais comuns sdo: Fragmentacdo (AFIFI et al, 2018a; CABIBBO;
EVANGELISTA; VEDANI, 2005; DUAN et al, 2010a; SZCZYGIEL; ROVEN; REISO, 2005; XU et al,
2003, 2005a), dissolugdo (GUTIERREZ-URRUTIA; MUNOZ-MORRIS; MORRIS, 2005; MURAYAMA;
HORITA; HONO, 2001), segregacdo e precipitacdo dindmica (trabalhos sobre segregacdo e
precipitacdo serdo enfatizados ao longo desta sec¢do). Esses fendmenos sdo também denominados
de transformacgdes de fases (nesse caso induzidas por SPD) e estdo, diretamente, associadas com
a redistribuicdo de elementos de ligas na matriz causadas pelas altas deformacdes impostas pela

deformacao plastica severa.

Alguns desses fendmenos foram discutidos no trabalho conduzido por Zhang (ZHANG et al,
2019c) em uma liga Al-7075 processada por HPT em diferentes condi¢des: na temperatura
ambiente e a 200 °C. Os Autores concluem que o grau de refino e a evolugdo de alguns desses
efeitos como segregacdo e precipitacdo estdo, fortemente, relacionadas a quantidade de
deformacdo e a temperatura. Nesse estudo, foi observada pouca ocorréncia de segregacdo nas
amostras processadas a temperatura ambiente, porém foi constatada ocorréncia de precipitacio
dindmica, mesmo a temperatura ambiente. Essa precipitacdo ocorreu, principalmente, nos
contornos de grdo que serviram como sitios para nucleacdo dos poucos atomos de soluto ali
existentes, influenciada por uma taxa de difusdo maior nesses defeitos. O estudo de Zhang e
colaboradores foi conduzido em uma liga Al-7075, inicialmente, solubilizada e processada por 10

voltas.

Geralmente, percebe-se que, para um material que se encontra, inicialmente, no estado
solubilizado, sem presenca significativa de particulas de segunda fase, ha uma tendéncia de que

os atomos em solucdo so6lida supersaturada sejam segregados nos contornos de grao com o
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aumento da deformacao plastica. Além disso, verifica-se que os poucos precipitados existentes se
fragmentem e se dissolvem na matriz, podendo, assim, posteriormente, serem segregados nos
contornos de grdo. De acordo com Sauvage e colaboradores (SAUVAGE et al,, 2014), os atomos em
excesso dessa solucdo supersaturada movem-se em direcdo aos contornos em um processo de
difusdo a baixas temperaturas, motivados, principalmente, pela elevada quantidade de defeitos
presentes na matriz. Esses defeitos, especialmente as lacunas, contém atomos de soluto que,
entdo, sdo atraidos para os contornos de grao. Além das lacunas, as discordancias tém papel
importante na segregacdo de atomos de soluto, conforme apresentado em recentes pesquisas:
(CASTRO et al, 2021; DE OLIVEIRA et al., 2021; SILVA et al., 2020). Esse fendmeno de segregacdo
reduz a for¢a motriz para o crescimento de grio, pois diminui a mobilidade das descontinuidades,
conforme revisado por Sauvage e colaboradores (SAUVAGE; DUCHAUSSOY; ZAHER, 2019) e
outros Autores (BACHMAIER et al., 2010; RENK; PIPPAN, 2019). Isso tende a aumentar a eficiéncia

do refino e, consequentemente, ensejar uma melhora nas propriedades mecanicas do material.

Outros trabalhos que abordam a relacdo entre a segregacio e o poder de refino da estrutura em
ligas de aluminio: (BOBYLEV et al.,, 2019; CHEN et al, 2016; LIDDICOAT et al., 2010; SAUVAGE et
al,2014,2015; SAUVAGE; MURASHKIN; VALIEV, 2011; SHA et al., 2011, 2014; VALIEV et al., 2010;
ZHANG et al, 2019c).

Ademais, como mencionado, a segregacdo de atomos nos contornos de grao pode auxiliar na
estabilizacdo dessas microestruturas, o que pode levar a um incremento de outras propriedades
mecanicas e, ndo somente, a melhora no refino. Algumas dessas propriedades que podem ser
citadas sdo: fadiga, tenacidade, resisténcia a corrosdo e estabilidade térmica. O trabalho de
Devaraj e colaboradores (DEVARA] et al, 2019) fornece um resumo sobre estabilidade dos
contornos de grdo devido ao fendmeno de segregacdo. Além desse resumo, outros trabalhos que
mostram a estabilidade microestrutural em ligas de aluminio: (HOHL et al., 2021; KOJU; MISHIN,
2020; PUN et al, 2017).

Outro fenomeno a ser destacado é o da precipitagdo dindmica, tratando-se de formagio de
precipitados com o aumento do grau de deformacgio plastica, mesmo a baixas temperaturas
homologas (< 0,4Tr). Na verdade, a segregacdo nos contornos de grao, como visto, anteriormente,
tende a influenciar a precipitagdo durante o processo de deformacao severa, tendo em vista que a
ocorréncia de precipitacdo é maior nos contornos de grao, em razdo da maior ocorréncia de
atomos disponiveis. Uma ressalva importante é que o tipo de precipitado influencia o processo de
precipitacdo dinamica: precipitados na fase metaestaveis possuem mais tendéncia a se

dissolverem, enquanto precipitados estaveis tém maior tendéncia de crescerem (SHA et al., 2009).
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Como a precipitacdo é conhecida como um dos principais mecanismos de endurecimento em
metais, conclui-se que, apos a precipitacdo dindmica, ha uma tendéncia de aumento da resisténcia
mecanica da liga deformada. Importante observar que a precipitacdo dessas particulas e a sua
dissolucdo, como visto anteriormente, podem vir a acontecer, concomitantemente, e em
competicdo umas com as outras, levando a concentracdo de equilibrio dessas segundas fases

(STRAUMAL et al., 2017).

A Figura 3.6 mostra alguns dos fendmenos acima mencionados como dissolugdo, segregacdo e
precipitacdo dindmica em uma liga Al-Zn-Mg-Cu processada por HPT (ZHANG et al., 2019c).
Estudos ainda indicam que para ligas de aluminio, especialmente as da série 7xxx, nas quais ha
tendéncia a formacdo de precipitados de MgZn; observa-se que os precipitados, inicialmente,
tendem a retardar o refino de grao. Muitas pesquisas indicam que a energia imposta pela SPD seria
usada para fraturar, fragmentar e dissolver/precipitar dinamicamente esses precipitados, de
modo que a energia usada para refinar a matriz diminuiria (MURAYAMA; HORITA; HONO, 2001;
SHA et al, 2010; XU et al, 2005b). Outros trabalhos relevantes sobre a importincia da
precipitacio: (GARCIA-INFANTA et al., 2009a; ROVEN; LIU; WERENSKIOLD, 2008; SAUVAGE et
al., 2015; SHA et al., 2009; STRAUMAL; KORNEVA; ZIEBA, 2014; ZHAO et al., 2018).

DISSOLUCAO

SEGREGACAO

PRECIPITACAO

Figura 3.6: Dissolucdo, segregacdo e precipitagdo de uma liga Al-Zn-Mg-Cu processada por 2, 5 e 10 voltas
de HPT na temperatura ambiente. Particulas em vermelho na dissolu¢do sio precipitados de MgZn..

Legenda: GB = contornos de grao e P = precipitados. Adaptado de (ZHANG et al., 2019c).



38

Por ultimo, vale mencionar que a avaliacdo de todos esses fendmenos, como o refino de grao, a
transformacdo de fases, a segregacao, a precipitacdo, dentre outros, pode ser obtida por técnicas
ja difundidas na literatura. Algumas dessas técnicas sdo: microscopia eletrénica de varredura
(MEV), microscopia eletronica de transmissiao (MET) (BAZARNIK et al, 2015), Difracdo por
elétrons retro-espalhados (Electron Back-Scattered Diffraction - EBSD) (SABBAGHIANRAD et al.,
2014), difracao por raios-x e calorimetria diferencial (GAO; STARINK; LANGDON, 2009).

Em resumo, nesta secdo foi abordada a influéncia da deformacdo plastica severa na
microestrutura de uma liga deformada e buscou-se entender um pouco mais sobre alguns
parametros de processo e da natureza da liga que influenciam o comportamento microestrutural
em ligas de aluminio. Foram apresentados alguns fatores que influenciam a evolugio
microestrutural do material processado por HPT como a composi¢do quimica, condi¢des de
processo e precipitacdo. Também foram elucidadas algumas transformacoes de fases, induzidas

por deformacdo como a segregacdo e a precipitacdo dinamica.

Pontos discutidos nesta se¢ao:

e Quanto maior a quantidade de elementos em solucio sdlida, maior a eficiéncia de refino;

e A microestrutura inicial tem papel fundamental no refino de grao e, consequentemente,
nas propriedades finais do material;

e As particulas de segunda fase podem apresentar fendmenos distintos, dependendo da
temperatura e do grau de deformacdo severa. Alguns desses fendmenos sao:
fragmentacao, dissolugdo, segregacio e precipitacdo dindmica. Todos esses fendmenos em
algum momento interferem na evolucdo microestrutural e nas propriedades mecanicas

do material.

3.4 Propriedades mecanicas em ligas de aluminio processadas por HPT

Nesta se¢do serdo abordados os comportamentos mecanicos de ligas de aluminio que sofreram
processamento por HPT. Apé6s avaliar a evolucdo microestrutural desses materiais, sera

apresentada a influéncia desses fendmenos nas propriedades mecanicas dessas ligas.

3.4.1 RELACAO DE HALL-PETCH

Na secdo anterior, foram abordados os principais fendmenos microestruturais que ocorrem nas

ligas de aluminio apés processamento por SPD/HPT. E sabido que as propriedades mecanicas
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estdo diretamente relacionadas a microestrutura do material, dessa forma é importante entender
um pouco mais como essas microestruturas afetam o comportamento mecanico dessas ligas. Um
dos fendmenos mais relevantes, que pode ser observado em materiais processados por SPD, é o
expressivo aumento de resisténcia mecanica quando hd uma diminui¢do do tamanho de grao do
material. Geralmente, sdo encontrados altos valores de resisténcia mecanica para ligas
processadas por SPD, quando comparadas as ligas sem processamento, visto que apds deformacao
plastica severa ha formacdo de graos ultrafinos (< 1 pm). Essa relagcdo de aumento da resisténcia
mecanica pela diminui¢cdo do tamanho de grao é bem difundida na literatura e foi, primeiramente,
abordada na década de 50 pelos pesquisadores Hall e Petch (HALL, 1951; PETCH, 1953),
fendmeno hoje conhecido como Relacdo de Hall-Petch, conforme mostrado anteriormente na

Equacao 3.1.

A relacdo de Hall-Petch pode ser, perfeitamente, observada em ligas de aluminio processadas por
deformacao plastica severa. Furukawa e colaboradores (FURUKAWA et al., 1996) comprovaram
a existéncia de uma correlacio direta entre a resisténcia mecanica do material com o inverso do
seu tamanho de grao (relacao de Hall-Petch) em uma liga Al-3%Mg processada por HPT. Conforme
apresentado na Figura 3.7, resta claro que a diminui¢ao do tamanho de grao tende a aumentar os
valores de microdureza. A relagcdo de Hall-Petch nesse estudo pode ser evidenciada até tamanhos
de grao proximos a ~ 90 nm. A aparente mudanga na inclinagdo em tamanhos de grao proximos a

~ 150 nm deve-se a desvios nos valores de dureza obtidos.
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Figura 3.7: Variacdo da microdureza Vickers com o inverso do tamanho de grao para uma liga Al-3%Mg

processada por HPT. Adaptado de (FURUKAWA et al., 1996).
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Anteriormente, Valiev e colaboradores (VALIEV et al, 1992) também apresentaram uma
correlacdo direta entre dureza e tamanho de grdo para uma liga de aluminio com 1,5% Mg (Al-
1,5%Mg) processada por HPT. Recentemente, Balasubalarian e Langdon (BALASUBRAMANIAN;
LANGDON, 2016) realizaram resumo sobre a relacio de Hall-Petch para ligas de aluminio
processadas por SPD. Ademais, outras contribui¢des importantes devem ser mencionadas, como:
(BAZARNIK etal., 2015, 2016; LOUCIF et al.,, 2012; MEYERS; MISHRA; BENSON, 2006; PEREIRA et
al, 2017; VALIEV et al, 2010). Portanto, pode-se afirmar que a relacdo de Hall-Petch é bem
fundamentada em ligas de aluminio processadas por deformacgio severa, sendo assim, deve-se
esperar que os materiais a base de aluminio processados por SPD apresentem uma relacio direta

entre a diminui¢do do tamanho de grdo com o um aumento da resisténcia mecanica.

Em grande parte dos trabalhos, a resisténcia mecanica de materiais processados por HPT é
mensurada pela propriedade da dureza (Hardness - H). Isso acontece devido a uma limitacdo no
tamanho da amostra que, normalmente, apresenta ~10 mm de diametro. Com esse tamanho, a
fabricacdo e a realizacdo de testes de tracdo, por exemplo, torna-se complexa e custosa. Portanto,
na maioria dos casos, utiliza-se o ensaio de microdureza para avaliar a resisténcia mecanica.
Nesses casos, foi comprovado que ndo ha prejuizo na utilizacdo dessa propriedade na estimativa
da resisténcia mecanica. A dureza esta diretamente relacionada a tensio de escoamento (oy) por
uma razao de H = 3.0, (FURUKAWA et al., 1996). Assim, pode-se reescrever a relacao de Hall-Petch

como sendo (Equacao 3.3):

1 ~
H=H,+ kdd(_ 5) Equacdo 3.3
Na equagdo acima, H é a dureza do material, usualmente, medida em Vickers, Hy e ks constantes e

d, o tamanho médio do grao.

A Figura 3.8 apresenta resultados de microdureza Vickers ao longo do didmetro do disco para
amostras da liga Al-7075 processadas por HPT com diferentes niimeros de voltas. Primeiramente,
observa-se um aumento nos valores de microdureza com o aumento do namero de voltas do HPT.
Esse comportamento pode ser atribuido ao maior refino de grao para um aumento do niimero de
voltas. Pode ser visto também que o aumento do grau de deformagido tende a aumentar a
microdureza do centro em dire¢do as bordas do disco. Esse comportamento esta de acordo com o
que foi apresentado na Equacdo 3.2, na qual a deformacdo tende a ser maior para um raio
crescente, ou seja, deve-se esperar uma deformagdo heterogénea ao longo do raio, impactando

assim nos valores de dureza, que tendem a ser heterogéneos ao longo do didmetro da amostra.
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Figura 3.8: Valores de microdureza vickers ao longo do didmetro do disco para uma liga 7075 processada
em diferentes nimeros de voltas de HPT. Legenda: P = pressdo e RT = temperatura ambiente (room

temperature). Adaptado de (SABBAGHIANRAD; KAWASAKI; LANGDON, 2012a).

Ainda de acordo com a Equacdo 3.2, era de se esperar que os valores de dureza no centro do disco
fossem semelhantes ao do material sem processamento, porém, é observado que esses valores
sdo um pouco maiores do que do material no estagio inicial. Esses resultados indicam uma
mudan¢a microestrutural no material causada pela pressdo hidrostatica e outras
heterogeneidades do processo. Outro fato digno de ser mencionado da Figura 3.8 sdo que os
valores de dureza entre 5 e 10 voltas parecem ter atingido um estado estacionario (estado de
saturacdo), indicando que o aumento do grau de deformacgdo ndo tende a alterar os valores das

propriedades mecanicas ao longo do raio do disco.

3.4.2 ESTADO ESTACIONARIO (SATURACAO)

0 estado estacionario, ou estado de saturacdo, normalmente, esta relacionado ao fenomeno
discutido no inicio da sec¢do 3.3.1, no qual o aumento da deformacdo, em certo grau, atinge um
nivel maximo de densidade de discordancias e as mesmas acabam se aniquilando a uma mesma
taxa em que sdo geradas, ocorrendo assim uma homogeneizacdo da microestrutura ao longo do
raio do disco. Essa homogeneizacdo depende do material que estd sendo processado e das

condi¢des de processamento, especialmente, do grau de deformacao.
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Essa ‘saturacdo’ nos valores de propriedades mecanicas é um fen6meno comum observado em
materiais metalicos processados por deformacdo severa. Geralmente, esses materiais atingem um
limite maximo de dureza, no qual os valores dependem do tipo de material, da microestrutura
inicial e das condi¢cGes de processamento. Conclui-se que a saturacdo da dureza se deve a uma
homogeneidade das microestruturas apos certa quantidade de rotagdes por HPT, conforme

explicado no trabalho de Sabbaghianrad e colaboradores (SABBAGHIANRAD et al., 2014).

Kawasaki e colaboradores (KAWASAKI et al., 2011) apresentam diferentes resultados com relagao
ao nivel de saturacdo atingido por diferentes metais processados por HPT. Os Autores concluem
que quanto maior a quantidade de elementos de liga, maior a deformacado necessaria para atingir
um patamar de saturacdo. Além disso, os Autores afirmam que ndo se sabe ao certo qual a
deformacdo necessaria para atingir a saturacdo em ligas quimicamente mais complexas, caso das
ligas de aluminio da série 6xxx e 7xxx. A Figura 3.9 demonstra o que foi comentado, ilustrando a
homogeneizacdo dos valores de dureza para uma liga Al 1050 (aluminio comercialmente puro)
apds processamento por 5 voltas de HPT e a evolugdo microestrutural de uma liga Al 6061 para

um mesmo grau de deformacdo. A liga Al 6061 ndo atingiu patamar de saturagdo para a
deformacio imposta nesse estudo.
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Figura 3.9: Evolu¢do da microdureza Vickers para aluminio comercialmente puro apés (a) %; (b) 1 e (c) 5

voltas de HPT e para a liga Al 6061. Legenda: RT = temperatura ambiente (room temperature). Adaptado
de (KAWASAKI et al., 2011).
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Como mencionado, o nivel de saturacdo depende do tipo de material e das condicdes de
processamento. Para ilustrar esse fendmeno em ligas da familia da série 7xxx, a Figura 3.10
apresenta os valores de microdureza em funcdo da deformacao equivalente (Equagdo 3.2) para a
liga Al-7075 processada por HPT e por ECAP + HPT. Nesse trabalho, foi concluido que o nivel de

saturacdo final depende da condicdo inicial da microestrutura antes do processamento.
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Figura 3.10: Valores de microdureza Vickers com o aumento da deformacio equivalente (¢) para uma liga

7075 processada por HPT e ECAP + HPT (SABBAGHIANRAD; LANGDON, 2015a).

A condicdo de saturagdo, por meio da qual a dureza aumenta e, posteriormente, se estabiliza pode
ser observada na maioria dos materiais metalicos, inclusive nas ligas de aluminio, e sua ocorréncia
deve-se a condi¢do de equilibrio produzida quando a taxa de aniquilamento de discordancias
(recuperacdo) torna-se igual a taxa de geracdo das mesmas. Importante destacar que, para
processos de deformacdo plastica com baixas temperaturas homologas, o processo de
recuperacdo dinamica ndo é controlado por difusdo (HUMPHREYS; HATHERLY, 2004), mas por
movimentacdo de contornos por deformacao (strain-induced grain boundary migration) (PIPPAN

etal,2010; RENK; PIPPAN, 2018, 2019).

Existem outras tendéncias da curva de dureza com deformacdo equivalentes para outros
materiais metalicos e, basicamente, podem ser explicadas pela facilidade ou pela dificuldade do
material sofrer processos de recuperacdo. A Figura 3.11 apresenta uma ilustragdo esquematica de
trés tendéncias da variacdo da dureza com o aumento da deformacgdo equivalente para metais

processados por HPT. A Figura 3.11a refere-se a condicdo exemplificada anteriormente, sem
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recuperacdo, fendmeno que se verifica para a maioria dos materiais metalicos, nos quais se
observa um aumento de dureza seguido de estabilizacdo. A Figura 3.11b ilustra um fendmeno
muito comum para ligas com alta energia de falha de empilhamento, como aluminio primario, nas
quais fendOmenos de recuperacao se tornam predominantes com o aumento da deformacao.
Nesses casos, observa-se um aumento inicial da dureza e um posterior amolecimento seguido de
um patamar de estabilizacdo, conforme o aumento da deformacdo. Outros trabalhos que abordam
fendmenos de amolecimento em ligas metalicas sdo (APARECIDA et al., 2020; CIBELY et al,, 2019;
EDALATI; HORITA, 2011; GRANATO DE FARIA et al.,, 2016; ITO; EDALATI; HORITA, 2017). Por
fim, Figura 3.11c apresenta a ilustracdo esquematica do terceiro tipo de modelo de evolucao da
dureza com a deformacdo, no qual sdo observados amolecimentos (queda de dureza) nos
materiais, sendo o caso mais comum o da liga binaria Zn-22%AIl (KAWASAKI; AHN; LANGDON,
2010).
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Figura 3.11: [lustragcdo esquematica dos trés tipos de evolugdo de dureza com o aumento da deformacgio
equivalente para metais processados por HPT: (a) sem recuperagdo, (b) com recuperacio e (c) com

amolecimento. Adaptado de (KAWASAKI; AHN; LANGDON, 2010).

Em suma, apds um certo nivel de deformacio por SPD, os valores de dureza tendem a atingir um
patamar de equilibrio. Porém, vale destacar que a maioria dos resultados encontrados na
literatura se referem a condig¢des de equilibrio apds ~20, no maximo ~30 voltas de HPT. Por isso,
é razoavel estimar que o modelo apresentado por (KAWASAKI; AHN; LANGDON, 2010) pode vir a

sofrer alteragcdes quando for aplicado HPT em ligas quimicamente mais complexas e em
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quantidade de deformacdes superiores a ~30 revolugcdes (ou &4 ~100). Trabalhos recentes
conduzidos por (EDALATI, 2019; MOHAMMADI et al,, 2021) apresentam o comportamento de
diversos materiais, quando submetidos a deformacoes equivalentes entre geq ~1.000-100.000.
Nessas pesquisas, foram encontrados novos estados de saturacdo, aparecimento de novas fases e
resultados de propriedades mecanicas como alta resisténcia mecanica e alta superplasticidade.
Esses estudos refor¢am ainda mais a importancia deste trabalho que tem como um dos objetivos
avaliar os niveis de saturac¢do atingidos por uma liga Al-7050 processada por HPT com altos niveis

de deformacao (~ 100 voltas ou . ~1000) em diferentes condicdes.

3.4.3 MICRODUREZA E MECANISMOS DE ENDURECIMENTO

Por fim, para melhor compreender os niveis de dureza que, geralmente, sdo alcancados em ligas
de aluminio processadas por HPT, a Tabela 3.2 apresenta uma visualizagdo geral da média de
valores de resisténcia mecanica alcancada. Dos dados da tabela, observa-se que os maiores valores
de dureza sdo obtidos nas ligas multifasicas, processadas a temperatura ambiente e com
deformacgdes ~10 voltas de HPT. As variacdes apresentadas podem ser atribuidas as condicdes
especificas de cada processamento e ao histérico do material. Importante ressaltar que, na
maioria dos estudos listados na Tabela 3.2, os valores de dureza final correspondem ao estado de

saturacao.

Tabela 3.2: Valores de microdureza Vickers para diferentes ligas de aluminio processadas por HPT. Todas

os processamentos de HPT listados nessa tabela foram realizados a temperatura ambiente.

Material Processamento N Hv Referéncia
(%opeso) (rotagdes)
Al-3Mg HPT 10 180  (LEEetal,2016)
Al-482n- HPT 10 186 (VALIEV et al., 2020)
1,2Mg-0,14Zr
HPT (PEREIRA; HUANG;
Al-3Mg-0,2Sc 10 194
LANGDON, 2017)
HPT (PEREIRA; HUANG;
Al-3Mg-0,2%Sc 10 210

LANGDON, 2016)
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Al-4Mg HPT 10 220 (YANG etal, 2016)
Al-5,63Zn- HPT 5 220 (LEE; HORITA, 2014)
2,56Mg-1,68Cu
(SABBAGHIANRAD;
Al-5,62n-2,5Mg: HPT 10 230 KAWASAKI;
L6Cu LANGDON, 2012a)
Al-4,63Cu- HPT 5 244 (CHEN etal, 2016)
1,51Mg
Al=8,2Zn- HPT 10 570 (MARKUSHEV etal,
2,2Mg-2,3Cu-
2018a)
0,10Zr
Al-5,93Zn-
2,50Mg- HPT 10 280  (ZHANG et al., 2019a)
1,38Cu-0,18Cr
Al-3,2Cu-1,2Li- HPT 10 284 (KAIGORODOVA et al,,
0,09Zr 2015)

Nesse ponto, vale mencionar também alguns dos principais mecanismos que contribuem para o
aumento da resisténcia do material ao ser processado por HPT. Sabe-se que o principal
mecanismo de endurecimento das ligas de aluminio processadas por deformacao severa se deve
ao refino de grio, como destacado anteriormente sobre a relacdo de Hall-Petch. Porém, para ligas
multifasicas, como é o caso das ligas Al-Zn-Mg-Cu, outros mecanismos podem contribuir para o
aumento da resisténcia: o endurecimento por solucdo sdlida, a segregacio dos atomos de soluto
nos contornos de grdo, o aumento da densidade de discordancias, a formacdo de
nanoaglomerados, a formagdo de pequenos precipitados por meio de precipitacdo dinamica.
Todos esses mecanismos auxiliam na contribui¢cdo final da resisténcia mecanica da liga em
questdo e todos eles se baseiam num principio basico dos fendmenos de endurecimento da
metalurgia fisica: funcionam como barreiras a movimentagdo de discordancias (SABIROV;
MURASHKIN; VALIEV, 2013). Em suma, a resisténcia do material é a soma total de cada um desses
mecanismos, que podem ser quantificados separadamente (WEN et al., 2013), porém, por ora, sdo

dificeis de serem quantificados.
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De acordo com Zhao e colaboradores (ZHAO et al., 2004a), de maneira geral, o aumento da
resisténcia mecanica de uma liga Al-7075 processada por SPD pode ser atribuida a 4 principais
fatores: (i) refino de grao; (ii) aumento da densidade de discordancias; (iii) endurecimento por
solucado sélida e (iv) precipitagdo. Sabirov e co-autores (SABIROV; MURASHKIN; VALIEV, 2013)
alegam que o mecanismo de endurecimento mais efetivo deve-se ao de endurecimento por refino
de grao (Relacdo de Hall-Petch). Ademais, apds avaliar todos os mecanismos de refino os autores
concluem que o endurecimento por reducao do tamanho do grao é, geralmente, o mecanismo mais
eficaz para o aumento da resisténcia nas ligas de aluminio nanoestruturadas. Além disso, a
importancia de outros mecanismos de endurecimento depende, principalmente, da composicao
quimica (elementos de liga e seu contetido) e da rota de processamento (HPT, ECAP e outros) que
determinam, por exemplo, a densidade de discordancias, o tamanho e a fracio do volume dos
precipitados de segunda fase, etc. Por fim, vale ressaltar que as analises individuais das
contribuicdes dos mecanismos de endurecimento em ligas de Al nanoestruturadas sdo tarefas
muito complexas e que a presente pesquisa visa trazer uma pequena contribuicdo para a academia

frente a esses fendmenos e sua complexidade.

Importante também ressaltar que o aumento expressivo da resisténcia mecanica dos materiais
metalicos processados por SPD tende a diminuir a ductilidade desses materiais, com poucas
excecOes. Algumas estratégias podem ser adotadas para aumentar a ductilidade de materiais
metalicos processados por SPD, como podem ser verificadas no trabalho de revisdo de Ovid’ko e
colaboradores (OVID’KO; VALIEV; ZHU, 2018). Um dos resultados mais relevantes a respeito
dessas estratégias no aumento da resisténcia e da ductilidade provém do estudo de Liddicoat e
coautores (LIDDICOAT et al, 2010) mediante processamento de uma liga da série 7xxx (Al-7075)
por HPT. Nessa pesquisa, foram alcancados limite de resisténcia mecanica acima de 1 GPa e
alongamento de ~5%. Os Autores concluiram que esses resultados foram possiveis por meio de
estratégias dentre as quais as principais foram: a formagdo de nanoestruturas como um tamanho
de grao muito pequeno ~26nm, o alcance de alta densidade de discordancias e de formacao de
‘clusters’ intragranulares, que quando combinados aumentam a resisténcia mecanica da liga e
proporcionam resisténcia adicional a fratura. Ademais, vale mencionar que fenémenos como
superplasticidade, ou seja, alta capacidade de deformacdo plastica, ~400% (LANGDON, 2009)

podem ser observados em materiais metalicos processados por SPD.

Nessa secdo foram apresentadas as propriedades mecanicas de ligas de aluminio apos

processamento por HPT. Também foi mostrada a relagdo de Hall-Petch, as heterogeneidades
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observadas nos valores de dureza, as diferentes condicdes e seus equilibrios, bem como alguns

dos valores tipicos de dureza que sdo encontrados na literatura.

Pontos discutidos nessa secao:

As ligas de aluminio processadas por HPT tendem a obedecer a relagdo de Hall-Pecth;
Utiliza-se a propriedade da dureza (H) para estimar a resisténcia mecanica local;
Espera-se uma dureza heterogénea ao longo do raio do disco;

Observa-se que um aumento do grau de deformacdo tende a apresentar um estado
estacionario de dureza (estado de saturacao);

Essa homogeneizacdo das propriedades com o aumento do nimero de voltas por HPT
depende do material que esta sendo processado, da microestrutura inicial e das condi¢des
de processamento;

Geralmente, sdo encontrados na literatura 3 tipos de modelos de evolugdo da dureza vs
deformacado equivalente;

Foram apresentados valores tipicos de dureza para diferentes materiais processados por
HPT;

Foram apresentados os principais mecanismos de endurecimento;

O aumento de resisténcia mecanica tende a diminuir a ductilidade geral de materiais

metalicos processados por SPD.
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4. CAPITULO 4 - MATERIAIS E METODOS

4.1 Material e tratamentos térmicos

Para o presente estudo foi utilizada uma liga de aluminio da série 7xxx, com a seguinte
composicao: Al-5,7Zn-1,8Mg-2,1Cu-0,2Fe-0,08Zr (% peso), denominada comercialmente como
Al-7050. Esse material foi, anteriormente, fabricado pela técnica de spray forming, utilizando
sucatas da liga Al-7050 recicladas. Apds aplicacdo da técnica, a liga foi extrudada a 623 K (~ 350
°C) utilizando uma taxa de extrusdo de 13:1 (MAZZER et al, 2013a, 2013b). Do material

extrudado, foram obtidos discos de ~10 mm de diametros e ~1 mm de espessura.

Posteriormente, parte desses discos foi submetida a um tratamento térmico de solubiliza¢do a
743 K (~ 470 °C) por 8 horas e resfriada em agua fria (témpera) com o objetivo de manter os
atomos em uma solucgdo solida supersaturada. Para posterior processamento por HPT, as
amostras foram entdo subdivididas em duas condi¢cdes: apds extrusdo e solubilizadas. Apds
processamento por HPT, as amostras foram caracterizadas via microdureza, difracdo de raios x e
microscopia eletrénica de varredura e de transmissdo. A Figura 4.1 apresenta um fluxograma

esquematico ilustrando a metodologia utilizada no presente estudo

Al 7050

(extrudada a

350 °C)

Discos (¢ 10mﬁ1) Discos (¢p 10mm)

v

Amostras
conforme
recebido

Amostras
solubilizadas

Microdureza
Vickers

Figura 4.1: Fluxograma esquematico representando a metodologia utilizada na presente pesquisa.
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4.2 Processamento por HPT

Os discos de ~1 mm em espessura foram desbastados até ~0,80 mm por meio de lixas abrasivas
de silica e submetidos ao processo de HPT, na condicdo de restricio parcial de fluxo (quasi-
constrained) (FIGUEIREDO; CETLIN; LANGDON, 2011). Nas amostras extrudadas, os discos foram
submetidos a pressdo de 6 GPa e a torcdo de velocidade constante em 2 rpm para um total de 1/8,

1,5,30,50 e 100 voltas de HPT.

No material submetido ao tratamento térmico de solubilizacdo também foi aplicada pressao de 6
GPa, porém as amostras foram submetidas a tor¢do com velocidade constante de 1 rpm para um
total de 1/8, 1, 5, 30, 50 e 100 voltas de HPT. Todas as amostras foram processadas por HPT na
temperatura ambiente, 293 K (~ 20 °C).

4.3 Medicdo de microdureza

Para as andlises de microdureza, os discos antes e apds processamento por HPT foram
desbastados superficialmente com lixas abrasivas de silica e polidas com pasta de diamante de 1
um até obtencdo de uma superficie lisa e brilhante. As medi¢cdes de microdureza foram alcangadas
ao longo do didametro do disco, em sua porcdo central. As medi¢des foram realizadas por meio do
microdurémetro modelo FM700, equipado com um indentador Vickers (Hv) sobre uma carga de
300 gf e um tempo de medicao de 10 s. Os valores de dureza em cada posicao foram calculados
como a média das medi¢des registadas a partir de 4 indentacdes separadas por uma distancia de

0,15 mm destes pontos selecionados, conforme esquematizado na Figura 4.2.
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Figura 4.2: llustracdo esquematica de % do disco de HPT mostrando as posi¢des ao longo do raio do disco

em que foram realizadas as medi¢des de microdureza. Adaptado de (KAWASAKI; LANGDON, 2008b).
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4.4 Caracterizacdo microestrutural

4.4.1 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

A estrutura dos graos e a composicdo quimica de precipitados e de particulas de segunda fase
foram examinadas por microscopia eletronica de varredura (MEV) por meio de detectores
adicionais de difracdo de elétrons retro-espalhados (EBSD) e de espectroscopia de raios-x (EDS).
As amostras foram preparadas usando o mesmo procedimento das andlises por microdureza,
porém foi adicionado um polimento adicional com silica coloidal de 0,06 um. No mais, foi utilizado
o equipamento FEI Quanta 200 FEG, operado com tensdo de 15 kV e equipado com um detector
de EDS/EBSD, e as analises foram performadas nas amostras sem processamento e nas amostras

com 1/8, 1,30 e 100 voltas de HPT.

4.4.2 MICROSCOPIA ELETRONICA DE TRANSMISSAO

As microestruturas da liga Al-Zn-Mg-Cu foram examinadas nos discos processados por 1,30 e 100
rotagdes por meio de microscopia eletronica de transmissdo (MET) usando um microscépio FEI
Tecnai F20 operando a 200 kV. As lamelas para analise em MET foram extraidas das bordas dos
discos (~ 3,5 mm do centro) por meio da técnica de feixe de ions focalizados (FIB - focused ion
beam milling), utilizando um microscépio FEI Quanta 3D FEG. As espessuras das lamelas foram
retiradas perpendiculares as direcdes r e z, de modo que as observagdes foram realizadas ao longo

do plano 0 em todas as amostras, conforme visualizado na Figura 4.3.

Z
r MET /ASTAR

A

e —+

[ ]

~3.5 mm =

Hv /MEV/ DRX

Figura 4.3: Representacao das posi¢des obtidas para analises de microestrutura da liga Al-7050.

Um detector acoplado ao microscépio de transmissdo foi utilizado para conducdo da técnica

conhecida como ASTAR NanoMegas. Os padroes de difracdo de Kikuchi foram obtidos de cada
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lamela, seguindo um padrao retangular com uma dimensao de ~5 nm, utilizados para gerar mapas
de orientacdo que, posteriormente. os dados foram tratados utilizando o software MTEX
(BACHMANN; HIELSCHER; SCHAEBEN, 2011). Importante ressaltar que os pontos nao indexados

ou mal indexados correspondiam a <10 % dos dados adquiridos.

O tratamento das imagens para obtencdo dos tamanhos médios dos graos e das particulas de
distribuicdo de segunda fase foram ambos medidos utilizando imagens de MET no software

Image] e calculados pelo método dos interceptos (ABRAMS, 1971).

4.43 DIFRACAO DE RAIOS-X (DRX)

As analises de difracdo de raios-x (DRX) foram realizadas utilizando um difratémetro PANalytical
C'Pert Pro com radiagio Co Kal (A = 1,7890 A). As amostras foram preparadas de acordo com o
procedimento para obtengdo das andlises de microdureza. Os padrdes foram obtidos ao longo da
superficie dos discos por meio de varreduras 6-26, realizadas a partir de 26 = 10-902 com tempo
de obtencdo de 3 s/passe para uma varredura angular de 0,022 /passe. Os difratogramas foram
usados para estimar tanto o tamanho do cristalito como a densidade de discordancias (p) nas
amostras dos discos de Al-7050 usando o software Convolutional Multiple Whole Profile (CMWP)
(RIBARIK, 2008). O perfil instrumental foi adquirido utilizando pé de hexaboreto de lantanio
(LaB6).
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5. CAPITULO 5 - DESENVOLVIMENTO

Nesta secdo, serdo apresentados os dois artigos que foram desenvolvidos ao longo dessa pesquisa.
O primeiro artigo aborda a influéncia do processamento de torsdo sob alta pressdo no
comportamento microestrutural e mecanico da liga Al-Zn-Mg-Cu (7xxx). A novidade do estudo é
a formacdo de um duplo estagio de deformacdo quando aplicado alto grau de deformacdo plastica
severa na liga com presenga de precipitados, inicialmente, distribuidos na matriz antes do
processamento mecanico. Este trabalho foi submetido no periédico journal of Alloys and
Compounds em 2022, intitulado: Evidéncia de endurecimento em dois estadgios em uma liga Al-Zn-
Mg-Cu processada por torsao sobre alta pressado (Evidence for two-stage hardening in an Al-Zn-Mg-

Cu alloy processed by high-pressure torsion).

0 segundo artigo apresenta a influéncia da estrutura inicial, previamente, submetida a tratamento
térmico antes do processamento por HPT leva a uma reducio de dureza na liga Al-Zn-Mg-Cu apés
grandes valores de deformacdo equivalente. O trabalho foi submetido na revista journal of
Materials Science, no ano de 2022, intitulado: Evidéncia de amolecimento em uma liga solubilizada
de Al-Zn-Mg-Cu ap6s processamento por até 100 voltas de torgdo sob alta pressdo (Evidence of
strain softening in a solution treated Al-Zn-Mg-Cu alloy after processing by up to 100 turns in high-

pressure torsion).

5.1 -Evidéncia de endurecimento em dois estagios em uma liga Al-Zn-Mg-Cu processada

por tor¢ao sob alta pressao
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Resumo: Os experimentos foram conduzidos para avaliar o efeito do esfor¢co torcional na
evolucdo microestrutural de uma liga Al-5,7Zn-1,8Mg-2,1Cu contendo particulas de segunda fase
dispersas na matriz antes da deformacdo. Os resultados mostram que o material apresenta dois
estagios de endurecimento distintos e consecutivos quando processado por meio de 1/8, 1, 5, 30,
50 e 100 voltas em torcao sob alta pressdo (HPT). Inicialmente, ha um aumento na dureza Vickers
de ~120 Hv, antes da deformacdo, para ~240 Hv, ap6s 1 volta. Nesse primeiro estagio, o
endurecimento ocorre, principalmente, por meio do acimulo e do rearranjo de discordancias em
células finas/subgrdos. Uma condicdo quase estacionaria é alcancada com a aplicacdo de mais
deformacao, ocasido em que a microdureza permanece quase constante e o tamanho do grao é de
~140 nm até 30 voltas. Posteriormente, a microestrutura consiste em graos ultrafinos e
ligeiramente alongados, mas as particulas de segunda fase sdo continuamente fragmentadas. Essa
fragmentacdo produz um novo estagio de endurecimento e o desenvolvimento de uma matriz com
graos altamente alongados e com um tamanho médio de ~93 nm apéds 100 voltas de HPT. Os
resultados confirmam que o endurecimento em dois estagios é consistente com o endurecimento
de Hall-Petch e o desenvolvimento do segundo estagio é atribuido a reducdo na mobilidade de

contornos de graos pela segregacao de solutos.

Palavras-chave: Liga de aluminio; Segregacdo em contornos de graos; Caracteristicas de

endurecimento; Torg¢do sob alta pressdo; Saturacdo microestrutural.

5.1.1 INTRODUCAO

0 aluminio puro é reconhecido como sendo um metal leve com alta formabilidade e resisténcia a
corrosdo, porém com baixa resisténcia mecanica na condigao fundida. Assim, os elementos de liga
sdo, geralmente, adicionados ao aluminio para melhorar suas propriedades e expandir sua gama
de aplicagcdes. As ligas de aluminio categorizadas dentro da série 7xxx sdo compostas,
principalmente, de Al, Zn, Mg e Cu que proporcionam maior capacidade de resisténcia mecanica
por meio do endurecimento por solu¢do sélida e precipitacao [1,2]. Uma maior resisténcia pode
ser alcancada em ligas de aluminio por meio do processamento por deformacao plastica severa
(SPD), em que altas deformagdes sdo impostas nas amostras, promovendo o refinamento de graos
até ordens nanométricas [3-6]. No procedimento de SPD por tor¢do sob alta pressao (HPT), os
discos sdo comprimidos entre cilindros macicos e, posteriormente, sdo submetidos a esforco de
tor¢do através da rotacdo de um cilindro a uma velocidade constante [6-8]. Essa técnica é
especialmente, mais vidvel porque tem a capacidade de produzir materiais com tamanhos de
graos excepcionalmente pequenos [9,10] e com uma grande fracdo de contornos de graos com

altos dngulos de desorientagdo [11].
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Uma grande variedade de ligas de Al-Zn-Mg-Cu foi processada com sucesso pelas técnicas de SPD
pelo uso dos procedimentos de prensagem em canal angular (ECAP) [12-21], deformacao por
friccdo (FSP) [22-26] e deformacdo sobre alta pressio (HPT) [14,15,27-35]. Essas ligas
apresentam rapida cinética de envelhecimento, mesmo a baixas temperaturas homologas, o que
reduz drasticamente a sua trabalhabilidade. Portanto, o ECAP, geralmente, é realizado,
imediatamente, apds um tratamento de solugao para ligas de aluminio processadas a temperatura
ambiente, o que permite o processamento por 1-2 passagens sem produzir qualquer fratura no
material [12,13]. Passes adicionais podem ser impostos aos tarugos de Al sem a introducdo de

qualquer fratura, seja pelo processamento em temperatura ambiente usando uma pressio

contraria de ~180 MPa [36], seja usando temperaturas de processamento mais altas [14,15,37].

A fratura devido a precipitacdo ndo é um grande problema durante a técnica de FSP, pois as altas
taxas de deformacdo, inerentes a essa técnica, promovem um grande aumento na temperatura da
peca de trabalho durante o processamento [22]. No entanto, esse aumento de temperatura acelera
a cinética de recuperacao e dificulta o nivel de refinamento de graos apdés o FSP [22-26]. A
imposicdo de pressoes hidrostaticas elevadas durante o processamento de HPT [38,39] impede a
fratura do material, o que permite uma adaptacdo das microestruturas com graos
nanoestruturados, mesmo quando se processam metais com baixa trabalhabilidade [40-43]. Além
disso, foi demonstrado através de experimentos e de modelagem que o aumento da temperatura
em discos de HPT é limitado e pode ser ainda mais reduzido usando cilindros maiores ou
velocidades de rotacdo menores [44-46]. Assim, o uso do HPT oferece uma rota mais eficaz para

produzir estruturas de graos ultrafinos (UFG) sem prejudicar a integridade das amostras.

Em estudos recentes, uma liga de Al-5,6%Zn-2,5%Mg-1,6% (Al 7075) foi submetida ao
processamento por HPT por duas rotas diferentes [15,47]. No primeiro conjunto de experimentos,
a liga foi recozida e, posteriormente, processada por HPT até uma aparente saturacio de dureza.
Por um lado, ap6s 10 voltas, o metal exibiu graos quase equiaxiais, com um tamanho médio de
~500 nm e uma dureza de saturacdo de ~230 Hv. Por outro lado, na segunda rota, a mesma liga
foi submetida a 8 passes de ECAP antes do HPT. Isso levou aos maiores endurecimento e
refinamento de graos, de modo que, apds 20 voltas, a liga exibiu uma dureza média de ~270 Hv e
um tamanho de grio de ~200 nm. Portanto, o tamanho minimo de grio e o nivel de resisténcia
mecanica, alcan¢ados em ligas de Al-Zn-Mg-Cu por meio de HPT, parecem depender da histéria

termomecanica anterior ao processamento.
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Existem varias investigacbes demonstrando que fendmenos como fragmentacdo de fase,
segregacdo de solutos nos contornos de graos e precipitacdo dindmica podem ocorrer em ligas
complexas de Al apo6s altos niveis de deformacdo e a temperaturas homologas baixas durante o
processamento por SPD [31,48-53]. A presenca de precipitados nanométricos e de segregacdo de
solutos tende a dificultar a migracdo dos contornos de grdos e, assim, promover refinamento
adicional em ligas processadas por SPD [48,54,55]. Deve-se notar também que esses metais,
potencialmente, tendem a apresentar estabilidade microestrutural superior devido a
estabilizacdo dos contornos de graos, conforme relatado, recentemente, para diferentes ligas de

Al [56-59].

Embora existam numerosos estudos examinando a influéncia do processamento do HPT na
evolucao microestrutural em ligas de Al-Zn-Mg-Cu, esses estudos, geralmente, submetem as pecas
ao maximo de ~10-20 voltas de HPT, de modo que o metal possa nao ter atingido ainda um estado,
verdadeiramente, saturado [14,15,27-34]. Nessas investigacdes, as ligas de Al exibem um tnico
estagio de endurecimento, descrito por um modelo de endurecimento convencional conhecido
como endurecimento sem recuperagdo [60], amplamente reportado para diversos metais
processados e por diferentes técnicas de SPD a baixas temperaturas homodlogas [61]. No entanto,
estudos recentes demonstram que as ligas de Al podem atingir uma nova condicdo metaestavel e
exibem resisténcia mecanica superior apés o processamento de HPT, impondo deformacdes muito

grandes [62,63].

Assim, a presente pesquisa foi planejada para investigar a influéncia do esfor¢o torcional na
evolucdo microestrutural e no comportamento mecanico de uma liga de Al-Zn-Mg-Cu com
dispersdo de precipitados finos antes do processamento por HPT (como extrudado). Para
desencadear as transformacdes associadas a redistribuicdo das particulas de segunda fase, o
processamento por HPT foi conduzido na temperatura ambiente até um total de 100 revolugoes,
a fim de avaliar criticamente se as condi¢6es propostas promovem um refinamento na estrutura

de graos e a maior resisténcia mecanica.

5.1.2 MATERIAIS E METODOS

Uma liga comercial Al 7050 com composicdo nominal de Al-5,7Zn-1,8Mg-2,1Cu-0,2Fe-0,08Zr (em
%peso) foi utilizada neste estudo. A liga foi fabricada a partir de cavacos de usinagem de Al 7050,
reciclados por meio da técnica de spray forming seguida de extrusdo a 623 K numa relagdo de 13:1
[1,64]. Discos com didmetros de ~10 mm e espessuras de ~1 mm foram usinados a partir do

material extrudado e foram processados por HPT na temperatura ambiente por meio de cilindros
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com restricdo parcial (quasi-constrained anvils) [44,65,66]. As pecas de trabalho foram,
inicialmente, comprimidas dentro dos cilindros até atingir uma pressao nominal inicial de ~6,0
GPa. Posteriormente, o cilindro inferior foi rotacionado a uma velocidade constante de ~2 rpm

para um total de 1/8, 1, 5, 30, 50 e 100 revolugdes.

As amostras processadas por HPT foram lixadas com papéis abrasivos e polidas com pasta de
diamante de 1 um para examinar as distribuicdes de microdureza ao longo da se¢do média dos
planos paralelos as superficies inferior e superior de cada disco. As medidas de dureza foram
registradas usando um microdurémetro FM700 equipado com um indentador Vickers sob uma
carga constante de 300 gf e com um tempo de permanéncia de 10 s. A microdureza Vickers foi
avaliada em todo o didmetro de cada amostra por meio do procedimento descrito anteriormente
[67]. Os valores de dureza em cada posicdo foram calculados como a média das medidas
registradas a partir de 4 marcagdes separadas por 0,15 mm dos pontos selecionados. Idéntica
metodologia foi utilizada para avaliar a microdureza ao longo do didmetro do material extrudada,

correspondente a condicdo inicial (sem processamento).

As microestruturas da liga Al-Zn-Mg-Cu foram examinadas por microscopia eletronica de
varredura (MEV) utilizando um microscépio FEI Quanta 200 FEG (Field Emission Gun) operado a
15 kV e equipado com um detector PEGASUS EDS/EBSD integrado. A preparacao da amostra
envolveu o mesmo procedimento utilizado para as analises de microdureza, incluindo polimento
adicional com 0,06 um de silica coloidal. As observagdes foram realizadas na se¢do central do disco
ndo processado e em amostras submetidas a 1/8, 1, 30 e 100 voltas de HPT. O tamanho e a
distribuicdo de microcavidades e de precipitados foram avaliados no centro e na borda das ligas
processadas por HPT, conforme indicado na Figura 5.1. Além disso, foi utilizada espectroscopia de
raios X por dispersdo de energia (EDS) para estimar o nimero de elementos na matriz Al e

particulas de segunda fase.
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Figura 5.1: Illustracdo esquematica das posicoes de amostragem associadas as analises microestruturais

realizadas nos discos da liga Al 7050

As estruturas de graos nos discos processados por 1, 30 e 100 rotagdes foram examinadas por
microscopia eletrénica de transmissdao (MET) em se utilizando um microscépio FEI Tecnai F20
operado a 200 kV. Foram extraidas lamelas das bordas do disco por meio de fresamento de feixe
de fons focalizados no microscépio FEG FEI Quanta 3D. As espessuras dessas lamelas situavam-se
perpendiculares as direcdes r e z, conforme Figura 5.1, de modo que as observacdes foram
realizadas no plano 6 para todas as amostras. Os mapas de orienta¢do foram registrados no MET,
utilizado ACOM (Automatic Crystallographic Orientation Mapping) sobre o sistema ASTAR
NanoMegas. Padroes de difragdo de Kikuchi (TKD) foram coletados em cada lamela seguindo um
padrdo retangular com um passo de 5 nm. Esses padrdes foram usados para gerar mapas de
orientacdo apés um procedimento de limpeza, incluindo remoc¢do de dados mal indexados e
dilatagdo de graos usando o software MTEX [68]. Os pontos ndo indexados e ndo indexados

corresponderam a <10 % dos dados adquiridos.

As andlises de difracao de raios X (DRX) foram realizadas utilizando um difratémetro PANalytical
C'Pert Pro com radiagio Co Ka1l (A =1,7890 A). Os padrées de DRX foram registrados ao longo das
superficies dos discos por meio de varreduras 6-20, realizadas a partir de 26 = 10-90°, mediante
passo de tempo de 3 s e um incremento angular de 0,02°/passo. Os difratogramas foram utilizados
para estimar tanto o tamanho do cristalito quanto a densidade de discordancias (p) no software
Convolutional Multiple Whole Profile (CMWP) [69]. O perfil instrumental foi adquirido com p6 de

hexaboreto de lantanio (LaB6).

5.1.3 RESULTADOS EXPERIMENTAIS

5.1.3.1 Microdureza
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A Figura 5.2 mostra a variagdo da microdureza Vickers em fun¢do da distancia dos centros dos
discos de Al-Zn-Mg-Cu apés o processamento por até 100 voltas de HPT. Observa-se que a liga ndo
processada exibe uma distribui¢cdo uniforme de dureza com valores na faixa de ~120-130 Hv e
que apos 1/8 de volta, a microdureza aumenta em toda a superficie do disco e atinge valores de

>200 Hv em raios > 4 mm.
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Figura 5.2: Variacdo da microdureza Vickers em relagdo a distancia dos centros do disco para as amostras

de Al 7050 no estado inicial e apds processamento por HPT.

A distribuicao de dureza torna-se mais heterogénea ap6s uma volta de HPT com a microdureza
Vickers variando de ~180 a ~250 Hv no centro e na borda do disco, respectivamente. No entanto,
para deformacgdes adicionais, ndo ha aumento aparente nos valores de dureza na borda da liga
apds um aumento no numero de rotagdes de 1 para 5. Isso é consistente com experimentos
anteriores realizados com uma liga Al 7075, que mostraram uma saturacdo de dureza aparente

apds o processamento através de 5-10 voltas [14,33].

Apesar dessa saturacdo aparente, é observado que a microdureza Vickers aumenta
significativamente ap6s 30 rotacdes, de modo que valores de ~270 Hv sdo registrados na borda
do disco. O processamento para 50 voltas leva ao endurecimento adicional na liga e, finalmente,
produz uma condicdo de saturacdo razoavel. Assim, o metal processado por 50 rota¢des de HPT
atinge uma dureza maxima de ~290 Hv na area da borda e esse valor de dureza se estende as
posicoes radiais internas ap6s 100 voltas, embora, nessa condicdo, valores inferiores a 250 Hv

permanecam evidentes no centro do disco.
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5.1.3.2 Evolucdo das particulas de segunda fase

A microestrutura da liga Al 7050 antes do processamento por HPT foi analisada por MEV e os
resultados representativos sdo exibidos na Figura 5.3. A imagem de elétrons secundarios (SE) na
Figura 5.3 (a) revela a presenca de microcavidades que tém até centenas de micrémetros de
comprimento dentro do disco ndo processado. Essas cavidades sdo, geralmente, caracteristicas de
metais fabricados pelo processo de spray forming e nao foram, totalmente, fechadas pela extrusao
subsequente. O exame com elétrons retroespalhados (BSE) mostra particulas de segunda fase na
liga extrudada, conforme indicado em duas amplia¢des na Figura 5.3 (b) e (c). A composi¢cdo média
dessas estruturas foi estimada através de varias medidas de EDS que permitiram sua classificagio

em duas categorias separadas.

Figura 5.3: Micrografias de MEV mostrando a distribui¢cdo de microcavidades e particulas de segunda fase
ao longo da superficie de um disco Al 7050, imediatamente, antes do processamento de HPT: (a) imagem
de elétrons secundarios (SE), (b, c) imagens de elétrons retroespalhados (BSE) em duas amplia¢es

diferentes.
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O primeiro grupo corresponde as fases grosseiras com alguns micrémetros de tamanho,
localizadas, essencialmente, nos contornos de grdos, nos quais essas particulas exibem um
contraste brilhante e tém uma estequiometria semelhante aos intermetalicos Al,CuMg, conforme
estudos anteriores [1,64]. Existem também algumas fases com gradientes de cor mostrando
contraste escuro em suas areas internas e regido brilhante por fora. Foi revelado por meio de
medicdes por EDS que essas areas escuras sido ricas em Fe e tém uma composicio com uma

estreita semelhang¢a com os compostos Al;CuzFe, ao passo que as areas brilhantes sao ricas em Cu.

0 segundo grupo corresponde a precipitados de MgZn; finamente dispersos que apresentam
formas semelhantes a agulhas ou a placas com um comprimento médio de ~120 nm. Essas
particulas cobrem a maior parte dos contornos de grdos e sdo, uniformemente, distribuidas
dentro dos graos, exceto para as zonas livres de precipitados, como evidenciado na Figura 5.3 (c).
A ocorréncia de nucleacdo heterogénea no metal extrudado permitiu uma fAcil identificacdo dos
contornos de graos. Assim, o tamanho do grao da liga Al na condigao inicial foi estimado em ~20

um usando o método de didmetro de circulo equivalente no software Image J.

As microestruturas da liga de Al 7050 processadas por 1/8, 1, 30 e 100 voltas foram examinadas
por MEV em imagens obtidas por BSE nos centros e bordas dos discos HPT, conforme mostrado
na Figura 5.4 e Figura 5.5, respectivamente. A analise da Figura 5.4 (a) revela a existéncia de
cavidades alongadas no centro da amostra processada por 1/8 de volta e, nessa fase, as
microcavidades tém até dezenas a centenas de micrometros de comprimento. Apés uma
revolucdo, hd uma reduc¢do no nimero de cavidades e elas tendem a se alinhar paralelamente a
direcdo tangencial, tornando os vazios estreitamente espagados em vez de fissuras estendidas e
ramificadas. O tamanho e a fracdo de area das cavidades diminuem apés 30 voltas de HPT, mas
alguns vazios permanecem visiveis mesmo ap6s 100 rotacdes. Ambos os tipos de intermetalicos
permaneceram visiveis nas amostras, mas os precipitados de MgZn; se tornaram, essencialmente,

indistinguiveis nas imagens de MEV.
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Al 7050

Disc Centre, Plane Z

HPT: 6 GPa, RT, 2 rpm

Figura 5.4: Imagens de BSE obtidas no centro de discos Al 7050 processadas por (a) 1/8, (b) 1, (c) 30 e (d)

100 voltas de HPT a temperatura ambiente.

Al 7050

WGPa. RT, 2 rpm Disc Edge, Plane Z

Figura 5.5: Imagens de BSE obtidas em diferentes amplia¢des nas bordas dos discos da liga Al 7050
processados por (a,b) 1/8, (c,d) 1, (e, f) 30 e (g, h) 100 voltas de HPT.
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Da Figura 5.5, observa-se que a eliminacdo de microcavidades através do processamento de HPT
é mais eficaz nas bordas dos discos. Ap6s 1/8 de volta, ha menos fissuras nas regides mais radiais
do disco e, mesmo no estagio inicial do processamento, as cavidades ja estdo alinhadas
paralelamente a dire¢do tangencial. Essas cavidades alongadas sdo, gradualmente, fechadas com
esforco crescente e se transformam em matrizes de finos vazios. Em seguida, os microvazios se
alinham com a dire¢do de cisalhamento no metal processado por uma volta (Figura 5.5 (c)) e

exibem uma distribuicdo aleatéria apds 30 voltas.

A auséncia de particulas de MgZn; nas imagens de BSE préximas as bordas do disco do lado direito
da Figura 5.5 é compativel com a dissolu¢do de precipitados durante o processamento por HPT,
fendmeno documentado, anteriormente, para uma liga Al 7075 submetida a HPT em condicoes
semelhantes [31,50]. Um exame da Figura 5.5 também revela que os intermetalicos, inicialmente,
grosseiros sdo, gradualmente, fragmentados com um ndmero crescente de voltas e isso também
foi documentado em varios estudos anteriores para grandes particulas de segundas fases em ligas
Al processadas por SPD [18,27,70-72]. Esse processo é mostrado na Figura 5.5 (b) e (d) em que

as particulas finas se desprendem dos intermetalicos maiores.

Para cada condi¢do de processamento, o tamanho médio dos intermetalicos foi estimado a partir
de medicoes dos diametros equivalentes de >100 particulas nas imagens de BSE obtidas nas
bordas do disco e esses resultados sdo apresentados no histograma da Figura 5.6. Observa-se que
as fases grosseiras na liga extrudada exibem um didmetro médio de ~5 pm e sio reduzidas para
~4 um ap6s uma volta. Deformacgdes adicionais levam a fragmentacao de particulas, de modo que
essas fases exibem didmetros de ~1 pm e ~600 nm apds 30 e 100 rotacoes de HPT,

respectivamente.
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Figura 5.6: Histogramas mostrando os didmetros médios de particulas de segunda fase para discos da liga

Al 7050 processados através de diferentes nimeros de voltas de HPT.

A Figura 5.7 apresenta os padrdes de difracdo de raios X juntamente com graficos dos tamanhos
estimados de cristalitos e de densidades de discordancias (p) em fun¢do do ndmero de voltas para
discos de Al 7050 processados por até 100 voltas de HPT. O difratograma do metal extrudado
mostra varios picos associados aos precipitados de MgZn,. Ele também exibe dois picos
originarios de reflexdes de planos de rede de Al,CuMg e um pico dificilmente distinguivel a 26 =
40° que foi indexado como Al;CuzFe. Essas andlises sdo consistentes com a microestrutura
observada na Figura 5.3 e com experimentos anteriores [1]. Além disso, todos os picos associados
as segundas fases estdo ausentes nos perfis de raios-X da liga processada por HPT, o que sugere

diminuicao significativa em seu tamanho ou mesmo dissolucdo desses precipitados.
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Figura 5.7: (a) Padrdes de difracao de raios X e (b) graficos de tamanho de cristalito e de densidade de
discordancias em fun¢do do niimero de voltas para discos da liga Al 7050 submetidos até 100 voltas de

processamento por HPT.

5.1.3.3 Evolugao da estrutura de graos

A Figura 5.7(b) demonstra que o metal processado por 1 volta exibe um tamanho médio de
cristalito, ponderado por area de ~70 nm e, consequentemente, é reduzido para ~40 nm apoés 5
voltas, quando parece se estabilizar. Essa tendéncia de redu¢ao no tamanho do cristalito é entdo
restabelecida apés 30 voltas, de modo que a liga de Al 7050 exibe um tamanho de cristalito <30
nm apdés 100 rotagdes. A liga extrudada exibe uma densidade de discordancia de ~3,1 x 1013 m2,
no entanto, a densidade aumenta em mais de uma ordem de magnitude e atinge um valor de ~5,8

x 101* m2 ap6s 5 revolucdes. Posteriormente, os valores de p permanecem, praticamente,
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inalterados até 30 voltas de HPT, quando novamente mostram uma tendéncia ascendente com p

% 6,6 x 1014 m-2 apés 100 revolucgdes.

As estruturas dos graos da liga Al 7050 foram examinadas por meio de varreduras de TKD
realizadas em areas localizadas a ~3,5 mm dos centros de cada disco. A Figura 5.8 mostra mapas
de orientacdo da liga Al-Zn-Mg-Cu processada por 1, 30 e 100 voltas, respectivamente. Os
contornos de graos de alto angulo (HAGBs) com angulos de desorientacdo >15° sdo delineados em

preto e os contornos de graos de baixo angulo (LAGBs) sao coloridos em vermelho.

Al 7050 7 [111]
HPT: 6 GPa, RT, 2 rpm L’
Disc Edge, Plane 6 ge—>r

[001] [011]

Figura 5.8: Mapas de orientacdo da liga Al 7050 processada por (a) 1, (b) 30 e (c) 100 voltas de HPT na

temperatura ambiente.

Da Figura 5.8 (a), resta claro que o metal processado por uma volta HPT apresenta grdos
alongados com muito poucos subgrdos no seu interior. Apds 30 revolu¢des, ha uma matriz
homogénea de grios com propor¢des muito mais baixas e apenas alguns LAGBs restantes. E
surpreendente notar também que os grdos da liga processada através de 100 voltas sdo ainda

mais refinados e se tornam mais alongados em uma tnica direcao.

A Figura 5.9 mostra histogramas (a) da distribuicdo dos didmetros dos graos por area e (b) os
angulos de desorientagdo para o material processado por HPT. Por conveniéncia, os valores do
tamanho de grao ponderado por area, d, os eixos de graos maiores e menores e as fracdes de
HAGBs sdo resumidos naTabela 5.1. Os resultados mostram que grdos com alta razao de aspecto
constituem a maior parte da microestrutura apds o processamento por uma volta. No entanto, ha
uma populacdao menor de graos ultrafinos nos limites das estruturas grosseiras e esses exibem

tamanhos comparaveis aos posteriores a 30 voltas.
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Figura 5.9: Histogramas (a) dos didmetros dos graos por area e (b) os dngulos de desorienta¢io para a liga
Al 7050 processada por 1, 30 e 100 voltas de HPT: a curva sélida em (b) mostra a distribuicio

convencional de Mackenzie.

Tabela 5.1: Tamanho de grio, valores médios dos eixos de grdos menores e maiores, razio de aspecto e

fracdo de HAGBs para uma liga Al 7050 processada por diferentes revolucdes de HPT.

N Ta"man;:f Eixo menor* Eixo maior* Razao df Fragdo de

(voltas) grao - (nm) (nm) aspecto HAGEs
(nm) () (%)

1 410+ 190 14070 1350+670 104 65

30 140 £ 60 75+ 32 294 + 276 39 87

100 93 + 50 33+17 320+ 290 9.5 76

*Area-ponderada

Uma inspecdo da Figura 5.9 (a) revela que a distribuicdo dos didmetros dos grdaos é menos
dispersa apds 30 rotacdes e é deslocada para tamanhos de grios menores. HiA uma redugio
significativa nas proporg¢des dessas estruturas que foram refinadas para d = 140 nm. Isso é
compativel com experimentos anteriores em ligas de Al-Zn-Mg-Cu, nos quais graos,
aproximadamente, equiaxiais com tamanhos médios de ~120-310 nm foram obtidos por meio do
processamento por HPT [15,29-33]. Ap6s 100 voltas, a liga exibe um tamanho médio de grio de
~93 nm, as estruturas de graos tornam-se mais alongadas e exibem uma proporg¢ao comparavel a
medida ao longo das se¢des transversais de discos de Ta processados por HPT até a saturagdo

microestrutural a uma temperatura homoéloga de ~0,2 [73,74].

Os resultados na Figura 5.9 (b) e da Tabela 5.1 demonstram que a liga Al 7050 continua a

apresentar uma grande fracdo de LAGBs (~35%) apds uma volta de HPT. Se por um lado, essa
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fracdo diminui para ~13 % apo6s 30 voltas e o histograma correspondente aos angulos de
desorientacdo mostra uma semelhanca mais préxima com a distribuicdo padrao de Mackenzie
[75], delineada pela curva sélida na Figura 5.9 (b), por outro lado, a deformacao adicional até 100
voltas promove um aumento na fracdo de LAGBs, especialmente evidente para angulos <6°. Deve-
se notar também que Figura 5.9 (b) mostra uma grande fra¢cdo de contornos com angulos de
desorientacdo de 60° apds o processamento através de 100 voltas. Assim, a fracdo desses limites
aumenta com o aumento do esforgo torcional, sugerindo o desenvolvimento de maclas coerentes

¥3 60° <111> [76,77].

A Figura 5.10 exibe imagens de campo claro e de alta resolucdao de MET das microestruturas nas
bordas dos discos da liga Al 7050 processadas por 1, 30 e 100 voltas de HPT. A Figura 5.10 (a)
mostra a presenca de emaranhados de discordancias dentro de graos alongados para a liga
processada por uma volta. Na Figura 5.9 (b), essas estruturas evoluem para graos quase equiaxiais
apds 30 revolucdes e posterior deformagdo promove o desenvolvimento de graos nanométricos
com alta razdo de aspecto, como apresentado na Figura 5.9 (d). Esses graos sdo, particularmente,
livres de defeitos internos, embora alguns deslocamentos isolados sejam visiveis nas imagens de

MET.

Uma inspecao ampliada revela que alguns dos contornos de graos no disco processado por 30
voltas exibem um contraste escuro, conforme demonstrado na Figura 5.10 (c). A quantidade de
contornos que aparecem escuros aumentam apds o processamento em 100 rotagdes e alguns
dominios nanométricos aparecem dentro das microestruturas dos discos deformados, como é
evidente na Figura 5.10 (e) e (f). Essas caracteristicas sugerem a ocorréncia de segregac¢ao e
precipitacdo nos contornos de graos durante o processamento por HPT, conforme relatado

também para ligas similares processadas em SPD [37,48,50].
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Figura 5.10: Imagens de MET em diferentes amplia¢des mostrando detalhes das estruturas de graos da

liga Al 7050 processadas por (a) 1, (b, c) 30 e (d, e, f) 100 voltas de HPT

5.1.4 DISCUSSAO

5.1.4.1 Efeito dos parametros de SPD na resisténcia mecanica da liga Al-Zn-Mg-Cu

Este estudo demonstra que o processamento de uma liga de Al-5,7Zn-1,8Mg-2,1Cu (Al 7050) por
meio da técnica de HPT leva a uma sequéncia complexa de mudancas estruturais, incluindo o
fechamento de cavidades internas e fragmentag¢ido concomitante de precipitados e refinamento de

grdos. Em tultima analise, a liga submetida a 100 voltas de HPT exibe uma matriz homogénea de
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graos com um tamanho médio, excepcionalmente, pequeno de ~93 nm. Isso contribui para a

obtencdo de uma excelente resisténcia mecanica, como é comprovado pela dureza, notavelmente,

alta de ~290 Hv na liga processada por HPT.

Para visualizar a influéncia do processamento de HPT na resisténcia mecanica e no nivel de

refinamento de graos em ligas de Al-Zn-Mg-Cu, o tamanho minimo de grdo alcancado em

diferentes estudos e os valores de dureza correspondentes estdo listados na Tabela 5.2,

juntamente com informagdes sobre as composicdes e o processamento termomecanicos das ligas.

Para além do processamento de HPT [14,15,27-34], os dados incluem também materiais tratados

por ECAP [12,13,36] e FSP [22-26].

Tabela 5.2: Resultados de tamanho de grao e dureza Vickers em ligas de Al-Zn-Mg-Cu apés processamento

por SPD.
Composigdo Condigdo Procedimento Tamanho Microdu Referéncias
da liga inicial de SPD grdo reza
(%peso) (um) Vickers
(Hv)
Al-5,77n-1,8Mg-2,1Cu Spray forming + extrusao a . N
(Al 7050) 623 K HPT: 6 GPa, RT, 100 voltas 0,09 289 Este estudo
A1-9,47n-2,5Mg-2,5Cu iﬁi,i?}ljézc?ﬁ?:nti Z4R§TK 01; HPT: 6 GPa, RT, 2 voltas ~0,10 256 (DUAN et al.,
(Al 7136) 10 min POT ECAP+ HPT: 6 GPa, RT, 2 voltas ~0,04 279 2010b)
Al-8,1Zn-2,2Mg-2,3Cu b . _ X (MARKUSHEV
(A1 1965) Solubiliza¢do a 733 K HPT: 6 GPa, RT, 10 voltas 0,08 270 et al., 2018b)
Al-6,3Zn-2,4Mg-2,3Cu Solubilizacdo a 748 K HPT:4 GPa, RT, 1volta ~0,15 213 (GHOSH;  GAO;
(Al 7150) por 45 min HPT: 6 GPa, RT, 5 voltas ~0,12 227 STARINK, 2012b)
Al-6,1Zn-2,8Mg-1,0Cu  Solubilizacdo a 748 K por 1 HPT: 5 GPa, RT, 10 voltas ~0,07 228 (STOLYAROV
(A17075) h HPT: 5 GPa, RT, 10 voltas ~0,07 285> etal., 1997h)
Al-6,0Zn-2,5Mg-1,8Cu R . (SITDIKOV et
(Al 7475) Solubilizacdo a 748 K HPT: 5 GPa, RT, 10 voltas 0,09 267 al., 2012)
Al-5,9Zn-2,5Mg-1,4Cu Homogeneizagdo a 753 K HPT: 6 GPa, RT, 10 voltas?2 ~0,16 280 (ZHANG et al.,
(A17075) por5h HPT: 6 GPa, 473 K, 10 voltas® ~026 197  2019b)
. . (GARCIA-
Al-5,6Zn-2,5Mg-1,6Cu T6¢ + envelhecimento a ypr. 6 Gy RT, 5 voltas ~0,12 220  INFANTAetal,
(Al 7075) 553 Kpor5h
2009b)
(SABBAGHIANRA
Al-5,6Zn-2,5Mg-1,6Cu Recozimento a 753 K por . D; KAWASAKI;
(A1 7075) 1h HPT: 6 GPa, RT, 5 voltas 0,25 221 LANGDON,
2012b)
Al-5,6Zn-2,5Mg-1,6Cu Recozimento a 753 K por ECAP: ¢ =110°,473 K, 4 passes, rota ~031 246 ]()SABB'?‘GAE?IIJ\I&\?
(A17075) 1h Bc + HPT: 6 GPa, RT, 20 voltas 2014b)
Al-5,6Zn-2,5Mg-1,6Cu Recozimento a 753 K por ECAP: ¢ =110°,473 K, 8 passes, rota ~020 265 ]()SABB'?‘GAE?IIJ\I&\?
(Al17075) 1h Bc + HPT: 6 GPa, RT, 20 voltas ’ 2615b) ’
Al-8,9Zn-2,6Mg-2,3Cu Recozimento a 693 K por ECAP: ¢ = 90°, 623 K, 4 passes, rota ~10 d (XUE et al,
(A1 7A60) 2h B. ’ 138" 2019)
ECAP: $ =90°, RT, 3 passes, rota Bc ~0,30 210
ECAP: & =90°, 393 K, 3 passes, rota
Al-5,7Zn-2,6Mg-1,5Cu  Solubilizagio a 743 K B ¢ P ~0,45 228 (SHAERI et al.,
(A17075)¢ por1lh ECAP- & =90° 423K 3 2016)
CAP: ¢ =90°, 423 K, 4 passes, rota ~0,70 197

B
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ECAP: ¢ = 90°, 453 K, 4 passes, rota

B ~1,0 171

ECAP: ¢ = 90° 473 K, 4 passes, rota 0.30 116
AL5 77n-1 9Me-0 35Cy | SOlubilizacdo 743 K Bc ’ (GUBICZA et

’ IHEE por 0,5 h ECAP: ¢ = 90°, 473 K, 4 passes, rota 0.30 158 al., 2007)

B¢ + envelhecimento a RT por 7 dias - -
Al5,7Zn-2,4Mg-1,8Cu_ Solubilizagio 743 K  ame _ (EL-DANAF,
(A17010) por 3 h ECAP: ¢ =90°, RT, 1 passe 0,15 200 2011)
Al-5,6Zn-2,5Mg-1,6Cu  Solubilizagdo 753 K ECAP: ¢ =90° RT, 2 passes, rota Bc  ~0,25 201 (ZHAO et al,
(A17075) por5h ECAP: ¢ = 90°, RT, 2 passes, rota B ~0,21 195 2004b)
Al-5,9Zn-2,3Mg-1,4Cu  Solubilizagdo 753 K FSP:720 rpm, IPC¢, 65 mm min't ~ ~2,4 157 (KUMAR et al.,
(A17075) por6h FSP: 720 rpm, NACh, 65 mm min! ~ ~4,7 131 2018)
Al-5,9Zn-2,3Mg-1,4Cu i _ . (KUMAR et al.,
(A17075) T651 FSP: 720 rpm, 85 mm min 3,2 138 2017b)

(PATEL;

AA}%Z’;Z'SM%L{’C“ T651i FSP: 1070 rpm, 50 mm min-t ~38 123 BADHEKA;
( ) KUMAR, 2016)
Al-5,47n-2,3Mg-1,6Cu . ! - (HARATI et al.,
(A1 7075) T6 FSP: 500 rpm, 100 mm min 6,1 103 2019)
AL7075 Tée FSP: 1500 rpm, 2000 mm min® ~ ~1,6 169 %TE’S‘NG et al,

adiametro do disco de 20 mm.

bAs medidas de dureza foram realizadas na liga processada por HPT apoés envelhecimento natural em temperatura
ambiente por 20 dias.

€0 tratamento T6 refere-se ao aquecimento a 753-778 K durante 10 min + témpera em agua + envelhecimento a 423 K
durante 16-24 h.

dEstimado usando a dureza Vickers [MPa] » 3 x Tens#o de escoamento [MPal].

¢Uma contrapressdo de 180 MPa foi utilizada durante o processamento por ECAP.

fO tarugo processado por ECAP foi aquecido até ~413 K usando uma taxa de aquecimento de 5 K min-1.

8IPC: Sistema de resfriamento criogénico.

hNAC: Refrigera¢do a ar normal.

IAp6s o tratamento térmico T6, o material é deformado até deformagdes nominais de 1-3%.

Uma analise dos resultados apresentados na Tabela 5.2 demonstra que, em geral, estruturas de
graos mais finos e maiores valores de dureza sdo alcangados em ligas de Al-Zn-Mg-Cu processadas
usando HPT, seguidas de ECAP e FSP, respectivamente. Apds processamento por FSP, essas ligas
exibem tamanhos de graos de ~1,6 a 6,1 um e isso independe das condi¢des de processamento.
Essa é uma consequéncia direta do aumento significativo da temperatura das amostras de Al
durante o FSP, que pode exibir incrementos de temperatura da ordem de ~700 K [22]. Vale a pena
notar também que as tentativas de incorporar um sistema de resfriamento criogénico [22] no
aparelho FSP e a aplicacao de uma velocidade transversal de ~2000 mm min-! [26] geraram com
sucesso estruturas de graos mais finas, embora os tamanhos de grios permanecessem dentro da

faixa de micrometros.

Também pode ser mostrado na Tabela 5.2 que ha relatos de granulometria entre ~0,15 a ~1 pm
e valores de dureza entre ~116-228 Hv para ligas de Al-Zn-Mg-Cu processadas por ECAP. Essa
ampla gama de tamanhos de grdos é uma consequéncia da variedade de condigcdes de
processamento e, especialmente, das diferentes temperaturas de processamento homologas.

Segue-se desses conjuntos de dados que temperaturas mais baixas levam, consistentemente, a
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formacao de estruturas de graos mais finas, mas ndo necessariamente a valores mais altos de
dureza porque mecanismos adicionais, como o endurecimento por precipitacdo, contribuem para

as maiores resisténcias observadas nos metais processados por ECAP.

0 processamento por HPT quebra a barreira para a obtenc¢do de griaos nanométricos em ligas de
Al-Zn-Mg-Cu porque as tensdes de compressao hidrostatica associadas a essa técnica tornam
possivel atingir altas deformacdes durante o processamento em temperatura ambiente sem
introduzir qualquer fratura no material. Os valores médios de dureza relatados na Tabela 5.2 apds
processamento por HPT varia entre ~197 Hv para uma liga de Al 7075 processadaa 473 K[31] a
~285 Hv apds o processamento em temperatura ambiente e permitindo o envelhecimento natural
por 20 dias [34], no qual este ultimo valor é semelhante a dureza de ~289 Hv observada para a
liga Al apds o processamento por 100 voltas no presente estudo. Os tamanhos de graos do
processamento por HPT variam na Tabela 5.2 de ~0,31 um em uma liga Al-5,6Zn-2,5Mg-1,6Cu
[14] a ~0.04 pm em uma liga Al-9,4Zn-2,5Mg-2,5Cu [27], na qual ambos os materiais foram

processados por uma combinacdo de ECAP e HPT.

Esta estabelecido na literatura que o endurecimento por contornos de grdos a baixas
temperaturas homdlogas pode ser expresso em termos da relacdo Hall-Petch [78,79] pela qual a

dureza Vickers, H, e o tamanho do grao, d, sdo dados pela Equacao 5.1:

H = Hy + kd=1/? Equagdo 5.1

em que k e Hy sdo constantes do material. A fim de avaliar a importancia desse mecanismo de
endurecimento na resisténcia mecanica das ligas Al-Zn-Mg-Cu processadas por SPD, a
microdureza Vickers é plotada na Figura 5.11 em func¢ao de d'/2 para a liga Al 7050 processada
por 1,30 e 100 voltas de HPT no presente estudo e, além disso, existem pontos de dados de ligas

de Al processadas por SPD com composicdes semelhantes.

A partir da Figura 5.11, ha uma tendéncia geral de aumento da dureza Vickers com uma reducio
no tamanho do grdo. Os pontos de dados experimentais encontram-se muito préximos de uma
unica linha para ligas de Al-Zn-Mg-Cu quando os tamanhos de grdos estdo acima de ~1 pm,
coloridos em vermelho para destacar que o processamento foi realizado em altas temperaturas e
correspondem a ligas de Al com teores de Zn dentro do intervalo de 5,4-5,7% processadas por FSP
ou ECAP a temperaturas elevadas. No entanto, deve-se ter especial cuidado para analisar as
tendéncias apresentadas na Figura 5.11, pois os mecanismos adicionais de endurecimento, como
o endurecimento por precipitagio e a quantidade de discordincias podem atuar,

simultaneamente, com o endurecimento por contornos de graos.
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Figura 5.11: Grafico de microdureza Vickers em funcdo de d /2 para a liga Al 7050 processada por 1,30 e
100 rotagdes de HPT na temperatura ambiente: pontos de dados adicionais sdo incluidos para ligas

semelhantes de Al-Zn-Mg-Cu processadas por HPT [14,15,27-34], ECAP [12,13,36] e FSP [22-26].

Foi demonstrado para uma liga de Al-5,7Zn-2,6Mg-1,5Cu processada por ECAP em diferentes
temperaturas que um aumento na temperatura de processamento leva a formacdo de
precipitados maiores, estruturas de graos maiores e uma menor densidade de discordancias [36].
Além disso, tamanhos de graos e precipitados ainda maiores foram relatados para ligas de Al
processadas por FSP mostrando temperaturas de pico mais altas [22,26]. Assim, a maior
inclinagdo na primeira regido da Figura 5.11 ndo reflete uma contribui¢do mais prevalente do
endurecimento por contornos de graos para essa faixa de tamanhos de graos, mas aparece como
uma consequéncia direta das maiores densidades de discordincias e dos tamanhos de
precipitados mais finos que decorrem das condi¢des de processamento, que geram tamanhos de

graos mais finos.

Embora o aumento da resisténcia se mantenha com a diminuicdo do tamanho dos graos, os pontos
de dados das ligas de Al com d < 1 pm estao mais dispersos e exibem uma menor inclinagao. Foi
demonstrado recentemente que o endurecimento por contornos de graos em metais UFG é,
geralmente, consistente com o mecanismo tedrico desenvolvido para explicar o deslizamento de
contornos de graos (GBS) [80]. Esse mecanismo prevé uma relagio quase linear entre a resisténcia
e o inverso da raiz quadrada do tamanho do grdo para metais de alta temperatura de fusdo em
concordancia com a relacao Hall-Petch mostrada na Equagdo 5.1. O mecanismo também prevé
uma diminuicdo na inclinagdo na relacdo para pequenos tamanhos de graos e isso se torna mais

significativo em metais com temperatura de fusdo moderada ou baixa, como o aluminio. Assim, a
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menor inclinagdo na faixa de graos ultrafinos na Figura 5.11 vai ao encontro, pelo menos

qualitativamente, com as previsdes do mecanismo de GBS.

As estruturas de UFG foram obtidas, principalmente, por processamento por ECAP e HPT em
temperatura ambiente e os pontos de dados correspondentes sdo coloridos de preto na Figura
5.11. E evidente que as ligas de Al com maiores quantidades de Zn atingem tamanhos de grios
mais finos apds o processamento por HPT. A inspecao cuidadosa dos dados revela também que os
valores de dureza obtidos em estudos individuais através da aplicacdo de diferentes niveis de
deformacdo tendem a aumentar com o aumento de d-1/2, No entanto, microestruturas de Al com
tamanhos de graos semelhantes podem, por vezes, apresentar diferentes niveis de endurecimento

devido a acdo de mecanismos de endurecimento adicionais.

E interessante notar que uma liga de Al-6,1Zn-2,8Mg-1,0Cu solubilizada exibiu grios com um
tamanho médio de ~0,70 pm, imediatamente, ap6s 10 voltas de HPT e atingiu uma dureza de ~228
Hv [34]. Apds envelhecimento natural por 20 dias, a dureza aumentou para ~285 Hv e a Unica
grande mudan¢a na microestrutura foi um aumento na fracdo de precipitados de MgZn,.
Particulas nanométricas de MgZn; também foram identificadas em uma liga de Al-5,9Zn-2,5Mg-
1,4Cu processada na temperatura ambiente, mas o0 mesmo metal processado por HPT a 473 K
alcancou uma dureza menor e exibiu precipitados mais grosseiros [31,50]. As fases MgZn; ndo
foram detectadas nas ligas Al-5,7Zn-2,6Mg-1,5Cu e Al-5,6Zn-2,5Mg-1,6Cu apés ECAP a
temperatura ambiente [12,36], nas quais foram atingidos valores de dureza abaixo da linha de

tendéncia da Figura 5.11.

Com base nessa analise, conclui-se que a principal razdo para a grande dispersdo dos dados
apontado na Figura 5.11 pode ser atribuido, diretamente, ao papel significativo desempenhado
pelo endurecimento por precipitacdo na resisténcia mecanica desses metais. Ressalta-se que os
dados correspondentes a liga Al 7050 processada neste estudo pertencem a parte superior da
Figura 5.11 embora apenas alguns precipitados de MgZn, fossem visiveis apos HPT e os
intermetalicos fragmentados fossem grandes demais para contribuir na resisténcia geral do
material. Assim, a elevada dureza alcancada nos presentes experimentos é devida a um efeito
combinado do endurecimento por contornos de grdo e por aumento da densidade de
discordancias para a liga processada por 1 e 30 rotacdes. Além disso, esse efeito pode ser
incrementado pelo efeito de arrasto de soluto decorrente da presenca de segregacdo nos
contornos de graos no material submetido a 100 voltas de HPT, como também documentado para

outras ligas de Al com adi¢des de Cu e Mg [81,82].
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5.1.4.2 0 desenvolvimento do endurecimento em dois estagios na liga Al-Zn-Mg-Cu processada

por HPT

Resta claro, a partir deste estudo, que o processamento de uma liga Al-Zn-Mg-Cu, por meio de um
expressivo numero de revolucées por HPT, promove o desenvolvimento de uma nova
microestrutura de equilibrio exibindo uma matriz uniforme de graos nanoestruturados com uma
altarazao de aspecto. Essa evolugao microestrutural também se relaciona com aumento incomum

nos valores de dureza, como é aparente ap6s um maior niumero de voltas de HPT na Figura 5.2.

Para melhor compreender a relacdo entre a resisténcia do material e a quantidade de deformacao
plastica imposta, os valores médios da microdureza Vickers registrados na mesma posicdo radial,
R, para um determinado numero de voltas, N, foram plotados na Figura 5.12 em relacdo as
deformacdes equivalentes calculadas, €., impostas nos discos durante o processamento por HPT.
Uma espessura representativa razoavel, h, de 0,70 mm foi considerada nos calculos utilizando a
Equacao 5.2 [83]:

2nRN
€eq = J3h Equacdo 5.2

Pontos de dados adicionais também foram incluidos na Figura 5.12 para ligas de aluminio

similares processadas por HPT [27-29,31-33].
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Figura 5.12: Grafico de microdureza Vickers em funcdo de deformacio equivalente, €eq, para discos da liga
Al 7050 submetidos a até 100 voltas de HPT: pontos de dados adicionais sdo incluidos para ligas de

aluminio similares processadas por HPT [27-29,31-33].

Decorre da andlise da Figura 5.12 que hd um aumento acentuado da dureza Vickers com o
aumento da deformacdo até ., = 30 para as ligas de Al-Zn-Mg-Cu processadas por HPT. Durante
esse periodo, a deformacao plastica leva ao aumento acentuado na densidade de discordancias e
a microestrutura grosseira do material é, gradualmente, fragmentada por meio da formagao de
células e subgraos. No final do primeiro estagio de endurecimento, a microdureza atinge um plato
que é uma condicdo de saturacdo aparente e, em seguida, permanece, aproximadamente,
constante até £, = 300. Os valores de dureza alcancados ao longo dessa faixa de deformacao sao,
razoavelmente, consistentes com os valores relatados em varios estudos anteriores, apesar das
diferencas nas composi¢cdes das ligas de aluminio e nas variacdes dos parametros de
processamento de HPT, incluindo as velocidades de rotacdo e os tamanhos das amostras [27-
29,31-33]. O comportamento de endurecimento observado para a liga Al 7050 até essa fase do
HPT corresponde ao modelo de endurecimento convencional, denominado endurecimento sem
recuperacdo [60], visto estar compativel com os dados registados para muitos metais processados

por diferentes técnicas de SPD [61].
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A densidade de discordancias permanece essencialmente, constante nos niveis de deformacao
correspondentes a esse primeiro plato. Além disso, a microestrutura da liga Al-Zn-Mg-Cu consiste
em graos com tamanhos na faixa de submicrémetros com razdo de aspecto de ~4. Nessa fase, o
tamanho do grao é mantido, razoavelmente, constante através de processos dindmicos de
restauracdo envolvendo o movimento dos contornos de graos para diminuir a energia livre de
Gibbs do sistema. Em altas temperaturas, o mecanismo de restauracdo envolve recristalizacdo
dindmica e é controlado por difusdo [84]. No entanto, nas baixas temperaturas homélogas do
presente estudo, o processo de restauracdo é conduzido, mecanicamente, de tal forma que as altas
tensoes externas e internas durante a deformacdo provocam uma migracao de contornos de graos

induzida por deformacio [54,73,85].

Excepcionalmente, observa-se a partir da Figura 5.12 que a dureza Vickers aumenta novamente a
uma & = 300 e, finalmente, atinge uma aparente segunda saturacdo a uma &, = 1000. Esse novo
aumento de resisténcia mecanica é uma consequéncia direta do desenvolvimento de uma matriz
homogénea de graos altamente alongados com um tamanho médio de area ponderada de ~93 nm.
Assim, esse comportamento demonstra que é possivel alcancar uma curva de endurecimento de
dois estagios no processamento por HPT, o que adiciona uma complexidade adicional as curvas
de endurecimento convencionais de estagio inico que sdo, amplamente, utilizadas e aceitas na

literatura atual [60].

Na pratica, essa complexa evolucdo da dureza envolvendo dois platos de saturagdo separados e
consecutivos é consistente com as observacdes do comportamento de endurecimento em
sistemas de materiais, originalmente, imisciveis [86] e em pds de Mg-Zn [87] submetidos a tor¢ao
sob alta pressdo. Por exemplo, para o sistema Cu-6%atAg [86] foi formada uma microestrutura
ultrafina com aparente saturacdo no primeiro estagio de endurecimento por HPT e uma
deformacdo adicional induziu uma dissolu¢do da fase menor acompanhada de rapido
endurecimento, de modo que, finalmente, a microdureza atingiu um segundo platd e o sistema,

inicialmente, bifasico tornou-se uma microestrutura nanoestruturada monofasica.

Analogamente, 0 mesmo fendmeno foi encontrado no sistema Al-Mg em que ha um relato de
supersaturacdo extrema de Mg em uma matriz de aluminio apds o processamento de discos de
uma liga de aluminio de pureza comercial (99,5%) e uma liga de magnésio ZK60 por até 100 voltas
de HPT [88,89]. Nesse material, o disco processado por HPT exibiu uma distribui¢do uniforme de
dureza com um valor médio de ~360 Hv e a microestrutura da liga sintetizada Al-Mg exibiu um
tamanho médio de grao de ~40 nm. A consolidacdo a frio por meio do processamento por HPT

também levou a valores de dureza, excepcionalmente, elevados de ~500 Hv num sistema hibrido
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Al-Cu, mecanicamente, ligado [90] ap6s 60 rotagdes por HPT. Portanto, é evidente que a obtengao
de valores de dureza, extremamente, elevados e de estruturas de grdos nanométricas estdo
diretamente associados ao desenvolvimento de um novo estado metaestavel supersaturado em
sistemas hibridos através da imposicdo de deformacdes muito grandes no processamento por

HPT.

E interessante notar que um segundo estagio de endurecimento também foi encontrado em uma
liga Al-5%Zr, processada por HPT a €. = 10000 [63], que continha particulas grosseiras de AlZr3
antes do processamento. No entanto, as deformacdes muito grandes no processamento de HPT
levaram a acomodagio de maiores quantidades de Zr em solucdo sélida e geraram uma liga de Al-
Zr supersaturada com uma dureza, excepcionalmente, alta [63]. Da mesma forma, a liga Al 7050
ndo deformada no presente estudo exibiu grande numero de particulas de segunda fase e essas
particulas foram fragmentadas e, principalmente. dissolvidas na matriz Al, ap6s o processamento
por HPT, até niveis de deformacao correspondentes ao segundo platd de endurecimento. Conclui-
se, assim, que a ocorréncia de um endurecimento de dois estagios em materiais processados por
HPT depende da natureza da microestrutura antes da deformacgdo, uma vez que o segundo estagio
de endurecimento é, aparentemente, desencadeado pela dissolucdo de precipitados e pela

obtenc¢do de uma matriz supersaturada durante a deformacao plastica severa.

As imagens de MET na Figura 5.10 revelam que os contornos de graos da liga Al 7050, processada
por 100 revolugdes, exibem um contraste escuro, caracteristica da segregacdo de solutos nos
contornos. Assim, alteragdes nos arranjos dos atomos que levam a estruturas mais compactas nas
proximidades dos contornos de graos reduzem suas energias interfaciais intrinsecas diminuindo
a taxa de migracdo dos HAGBs. Isso explica a reducdao do tamanho do grao saturado e as altas
razdes de aspecto observadas no estagio final de deformacio nesses experimentos. No entanto,
mais estudos serdo necessarios para identificar a natureza precisa e as quantidades totais dos

elementos segregados nos contornos de graos.

Em conclusido, portanto, os fendmenos incomuns de endurecimento em dois estagios,
desenvolvidos na presente pesquisa e ilustrados na Figura 5.12, mostram um novo tipo de
comportamento que contrasta com o endurecimento convencional de estagio unico relatado em
outras ligas [60]. Esse novo resultado pode ser ilustrado, esquematicamente, na Figura 5.13 que
descreve a variacdo da dureza com a deformacao equivalente e com as microestruturas tipicas em
uma liga de Al-Zn-Mg-Cu no estado ndo deformado e apds processamento por HPT até
deformacgdes nas regides do primeiro e segundo platos. Resta claro, a partir da Figura 5.13, que a

liga, inicialmente, exibe graos grosseiros e uma distribuicdo profusa de particulas de segunda fase



95

finamente dispersas, mas no final do primeiro estagio de endurecimento o material exibe uma
matriz homogénea de graos, ligeiramente, alongados com a presenca de poucos precipitados. A
deformacao adicional, em dltima andlise, aumenta a dureza, levando a uma segunda condi¢ado de
saturagdo aparente. Esse comportamento estd associado ao desenvolvimento de microestruturas
mais finas, com graos com alta razdo de aspecto e com evidéncias de alguma segregacdo de solutos

nos contornos dos graos.

Two-stage Hardening in HPT-processed Al alloys

Vickers microhardness (Hv)

¢ |ntermetallics
/' Fine precipitates, mainly MgZnz
[ Segregationin GB

Eeq

Figura 5.13: [lustragcdo esquematica do endurecimento em dois estagios e microestruturas tipicas

desenvolvidas em ligas de Al-Zn-Mg-Cu processadas por HPT na temperatura ambiente.

5.1.5 RESUMO E CONCLUSOES

1- Umaliga de Al-5,7Zn-1,8Mg-2,1Cu com dispersao de particulas de segunda fase na matriz,
um tamanho médio de grao de ~20 um e uma densidade de discordancias de ~3.1 x 1013
m-2, foi processada por HPT na temperatura ambiente para produzir um tamanho de grao
de ~93 nm apds 100 revolugdes.

2- Adureza e a evolugdo microestrutural da liga apresentam dois estagios de endurecimento
distintos. Primeiro, para deformacdes equivalentes, €4, de até ~ 30, ha um rapido aumento
na microdureza e na densidade de discordancias que atingem valores maximos de ~240
Hv e ~5,8 x 1014 m2, respectivamente. Nessa etapa, o endurecimento é atribuido ao
acumulo de discordancias e seu rearranjo em subgraos finos.

3- No final do primeiro estdgio de endurecimento, o escoamento plastico atinge uma
condicdo de saturacao aparente em que tanto a microdureza quanto a densidade de

discordancias permanecem inalteradas para deformacdes que variam de ~30 a 300. O
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material processado por 30 voltas de HPT exibe uma matriz uniforme de graos com uma
razdo de aspecto de ~4 e um tamanho médio de graos de ~140 nm.

4- Deformagdes adicionais até 100 revolugdes levam ao inicio de um novo estagio de
endurecimento, de modo que a liga processada por HPT atinja um segundo platd de dureza
para g, = 1000 exibindo uma dureza maxima de ~290 Hv. Esse aumento acentuado na
dureza é compativel com o endurecimento previsto por meio da relacdo Hall-Petch e
ocorre devido ao desenvolvimento de uma matriz homogénea de grios altamente

alongados com alguma segregacao de solutos nos contornos de graos.
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5.2 Evidéncia de amolecimento em uma liga solubilizada de Al-Zn-Mg-Cu apds

processamento por até 100 voltas de torgio sob alta pressio
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Resumo: Os experimentos foram conduzidos para avaliar o efeito do processamento por meio de
torg¢do sob alta pressdo (HPT) na evolugdo microestrutural e as caracteristicas de endurecimento
em uma liga Al-5,7Zn-1,8Mg-2,1Cu solubilizada. Os resultados demonstram que o material exibe
uma matriz, razoavelmente, equiaxial de graos nanoestruturados com um tamanho médio de ~95
nm apds 1 volta de HPT. Isso ocorre, simultaneamente, com a precipitacdo dindmica de particulas
nanométricas e aumento na densidade de discordancias para ~4 x 104 m2, de modo que a liga
atinja uma microdureza de ~210 Hv nas bordas do disco. Ha evidéncias de precipitacio adicional
na liga processada apds 30 rotagdes, que também exibe estruturas de graos menores e atinge uma
dureza maxima de ~240 Hv. Deformacgdes adicionais até 100 voltas levam ao amolecimento da
matriz devido a redugdo na fracdo numérica de nanoprecipitados e a contribuicio mais

proeminente de recuperac¢do dindmica que atua para diminuir a densidade de discorddncias em

comparacdo com a liga processada por 30 voltas de HPT.

Palavras-chave: Liga de aluminio; Caracteristicas de endurecimento; Torcdo sob alta pressao;

Saturacao microestrutural; Amolecimento.

5.2.1 INTRODUCAO



106

0 aluminio puro pode ser endurecido por meio da adicao de elementos de liga, como o Mg, que
reduz a sua energia de falha de empilhamento e atrasa a taxa de recuperacio dindmica [1]. Outros
elementos, como Zn e Cu, também podem ser adicionados visando a formacdo de fases
secundarias finas para permitir um aumento adicional de sua resisténcia mecanica por meio do
endurecimento por precipitacao [2, 3]. Técnicas de deformacio plastica severa (SPD) também sio
aplicadas em ligas de Al para aumentar sua resisténcia mecanica por meio de um pronunciado
refinamento de grdos até a faixa nanométrica, simultaneamente, com um aumento consideravel

na densidade de discordancias armazenadas na microestrutura Al [4-6].

Dentre as varias técnicas de SPD, a torcdo sob alta pressdo (HPT) tem atraido especial atenc¢ao nas
ultimas décadas devido a sua capacidade de alcancar deformagdes muito grandes a temperatura
ambiente e, portanto, refinamento substancial de graos no material processado [7]. Isso é possivel
devido a prevencgdo de fraturas nas amostras por meio da aplicagdo de elevadas tensdes
compressivas hidrostaticas, concomitantemente, com o esforco torcional [8-10]. No primeiro
estagio do processamento de HPT [10-12], um disco é colocado dentro de uma depressao rasa
localizada na superficie do cilindro inferior do equipamento de HPT e, em seguida, é comprimido
até uma dada pressdo nominal. Depois, um dos cilindros é rotacionado a velocidade constante

para que o material seja deformado, severamente.

Mais recentemente, o processamento de HPT tem sido utilizado para promover reacdes de estado
solido envolvendo a mistura de p6s para produzir nanocompositos [13-17] e a fabricagdo de ligas
com niveis extremos de supersaturacido em solugio solida [18, 19]. Esses fendmenos ocorrem
apos a aplicacdo de deformagdes muito grandes [20] e isso abriu novos horizontes para a

fabricacdo de ligas metalicas com novas microestruturas de equilibrio através de HPT.

A temperatura [21-24], as condi¢des do processamento por SPD [24-26] e os eventuais
tratamentos térmicos realizados apds a deformacao plastica [26-30] afetam, significativamente,
o processo de refinamento de graos e o nivel de resisténcia mecanica alcancado em ligas de Al-Zn-
Mg-Cu apds a aplicacdo das técnicas de SPD. Transformagdes como a dissolucdo de fases
secundarias [31], o agrupamento, segregacio de solutos [22, 23, 32, 33] e a precipitacdo dindmica
[22, 23, 28, 34, 35] sdo, eventualmente, desencadeadas nessas ligas de Al durante o SPD. No
entanto, embora tenha sido demonstrado que um endurecimento adicional pode ser alcancado
pela aplicagdo de processamento de HPT apds deformagdo por prensagem em canal angular
(ECAP) [36-38], ainda permanece falta de compreensdo sobre a maneira pela qual a

microestrutura inicial, antes do processamento de HPT, pode influenciar a ocorréncia dessas
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reacdes de estado soélido e, em seguida, alterar a resisténcia mecanica alcancada pelo

processamento de HPT.

Assim, a presente pesquisa se iniciou com o objetivo de examinar o efeito do processamento de
HPT por até 100 rotacdes sobre a evolugdo microestrutural e as caracteristicas de endurecimento
de uma liga de Al-5,7Zn-1,8Mg-2,1Cu, que foi submetida a tratamento de solubilizagdo antes do

processamento.

5.2.2 MATERIAIS E METODOS

0 material utilizado neste estudo foi uma liga Al-5,7Zn-1,8Mg-2,1Cu (em %peso), reconhecida
comercialmente como liga Al AA7050. Esse material foi fabricado a partir de cavacos de usinagem
da liga Al 7050, reciclados por meio da técnica de spray forming e subsequente extrusido a 623 K
[2,39]. Discos de ~10 mm de didmetro e ~1 mm de espessura foram usinados a partir do material
extrudado e, em seguida, foram submetidos a tratamento de solubilizacdo a 743 K por 8 h e
resfriados em agua para evitar a formacdo de precipitados grosseiros superenvelhecidos de

MgZn; durante o resfriamento.

Os discos solubilizados foram processados por HPT na temperatura ambiente utilizando cilindros
com a configuracdo quase restrita (quasi-constrained anvils) [9, 11, 12]. Nesse procedimento, a
amostra foi, primeiramente, inserida em uma cavidade superficial do cilindro inferior e, em
seguida, comprimida até a pressdo nominal de ~6,0 GPa [8, 10]. Posteriormente, o cilindro inferior

foi rotacionado a ~1 rpm para um total de 1/8, 1, 5, 30, 50 e 100 voltas.

As superficies da amostra solubilizada e dos discos processados por HPT foram desbastados com
papéis abrasivos e polidos com pasta diamantada de 9, 3 e 1 um. Posteriormente, a distribuicao
da microdureza ao longo dos planos de secdo média paralelos as superficies superior e inferior de
cada disco foi examinada usando um microdurémetro FM-700, equipado com um indentador
Vickers, operando sob uma carga de 300 gf com um tempo de permanéncia de 10 s. A dureza foi
registada na amostra de Al na condicdo solubilizada e apés processamento por HPT, mediante
mesmo procedimento referido anteriormente [40]. A microdureza Vickers em cada posi¢do ao
longo do didametro do disco foi calculada como a média das medidas registradas a partir de 4

reentrancias equidistantes separadas por 0,15 mm dos pontos selecionados.

Os exames de difracdo de raios X (DRX) foram realizados usando um difratometro PANalytical

C'Pert Pro com radiacio Co Kal (A = 1,7890 A). Os difratogramas foram adquiridos ao longo das
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superficies das amostras por meio de varreduras 6-26 de 10 a 90° utilizando incrementos
angulares e de tempo de 0,02°/passo e 3 s/passo, respectivamente. Os padrdes de DRX foram
utilizados para calcular a densidade de discordancias (p) e o tamanho médio do cristalito com uso
do software Convolutional Multiple Whole Profile (CMWP) [41] e com o perfil instrumental

registrado usando hexaboreto de lantanio (LaB6) em pbé.

As microestruturas da liga solubilizada e o material processado por 1, 30 e 100 rota¢des de HPT
foram analisados por microscopia eletronica de varredura (MEV) utilizando elétrons
retroespalhados (BSE). Conforme retratado na Figura 5.14 as imagens de elétrons secundarios
(SE) foram adquiridas ao longo dos planos de secdo média de cada disco (plano Z) utilizando um
MEV JEOL JSM-6360LV operado a 20 kV ap6s o polimento final com silica coloidal de 0,06 pm. A
espectroscopia de raios X por dispersao de energia (EDS) foi utilizada para determinar o nimero

de elementos na matriz Al e de particulas de segunda fase.

} Hv, SEM, XRD

Figura 5.14: Representacao esquematica das posi¢ées de amostragem para as andlises microestruturais

realizados na amostra solubilizada e na liga Al processada por HPT

As estruturas de graos da liga Al 7050 submetidas a 1, 30 e 100 rota¢des de HPT na temperatura
ambiente foram examinadas por meio de microscopia eletrénica de transmissdo (MET) a partir
do microscépio FEI Tecnai F20 operado a 200 kV. As lamelas de MET foram extraidas dos discos
em posi¢des localizadas ~3,5 mm dos centros do disco por meio de fresagem de feixe de ions
focalizados usando um microscépio FEG FEI Quanta 3D. Todas as observacdes foram realizadas
ao longo do plano 6, conforme ilustrado na Figura 5.14. Os tamanhos médios de grdos foram
calculados usando o método de interceptacdo linear e tanto o tamanho médio quanto as
distribui¢des gerais das particulas de segunda fase foram estimados a partir de >200 medigdes

individuais em imagens de MET representativas usando o software Image].
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5.2.3 RESULTADOS EXPERIMENTAIS

5.2.3.1 Distribuicdo de microdureza

A Figura 5.15 exibe a distribuicdo da microdureza Vickers ao longo dos planos de secdo média
para a liga Al 7050 na condicao solubilizada e apés processamento por até 100 rota¢des de HPT
em temperatura ambiente. Extrai-se da Figura 5.15 que a liga antes do processamento exibe uma
distribuicao uniforme de microdureza com valores dentro da faixa de ~150-160 Hv. Ap6s 1/8 de

volta, os valores de dureza aumentam e atingem ~170-175 Hv em raios >4 mm.
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Figura 5.15: Variacdo da microdureza Vickers registada na porgao central da amostra com relacdo a

distancia dos centros dos discos de Al 7050 na condic¢do solubilizada e ap6s processamento por HPT.

Deformagdes adicionais até uma volta promovem endurecimento adicional e durezas Vickers de
~200 Hv sao obtidas no disco de Al para distancias do centro >2 mm, como observado em outras
ligas de Al-Zn-Mg-Cu ap6s o processamento de HPT em condicdes equivalentes [42, 43]. A
microdureza Vickers continua a aumentar com o aumento do nimero de voltas e atinge valores
de ~220-230 Hv para a liga de Al processada por 5 voltas de HPT. Isso mostra boa concordancia
com os valores relatados em estudos anteriores para ligas de Al com composi¢cdes semelhantes

apos o processamento de HPT para 5-10 revolugdes na temperatura ambiente [30, 42-44].

Os valores parecem atingir um limite maximo apés 30 voltas de HPT com durezas de ~240-250
Hv perto das bordas do disco. Esses valores de dureza aumentam ligeiramente no centro do disco

apds 50 rotagdes, mas permanecem, essencialmente, inalterados nas posicoes radiais exteriores.
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No entanto, o aumento do nimero de voltas de 50 para 100 leva ao amolecimento, como
demonstrado por meio de uma diminui¢do na dureza Vickers naliga Al 7050. Apds 100 revolucdes
de HPT, o material apresenta valores de microdureza que variam de ~210 a 230 Hv e distribuicdo

mais assimétrica.

5.2.3.2 Evolugao das microcavidades e das particulas de segunda fase

A Figura 5.16 mostra imagens representativas de BSE da microestrutura da liga Al-Zn-Mg-Cu no
estado ndo deformado e apés 1, 30 e 100 revolugdes de HPT. E evidente na Figura 5.16 (a) que a
liga solubilizada apresenta uma grande quantidade de pequenas microcavidades, o que é,
particularmente, observavel nas jungdes triplas e nos contornos dos graos, como é tipico para
materiais fabricados por spray forming. O tamanho médio do grao no material ndo deformado foi
estimado em ~25 um usando o método de interceptacdo linear. Além disso, a existéncia de
particulas de segunda fase é notada com um contraste brilhante que é dividido em dois grupos

distintos com base em seu tamanho e composicao, conforme indicado pelas setas.

Al 7050 — Solution treated
HPT: 6 GPa, RT, 1 rpm

Solution treated

Disc Edge, Plane Z

Figura 5.16: Imagens de BSE obtidas nas bordas dos discos da liga Al 7050 na (a) condi¢do solubilizada e
ap6s (b) 1, (c) 30 e (d) 100 voltas de HPT na temperatura ambiente.
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Nas imagens da Figura 5.16 (a), observam-se particulas grosseiras, identificadas por setas
vermelhas, com tamanhos superiores a 5 um. A composicdo média dessas estruturas foi estimada
por meio de medidas de EDS de modo que a estequiometria observada se assemelha aos
compostos intermetalicos Al,CuMg, de acordo com experimentos anteriores [2, 39]. Conforme
observado na Figura 5.16 (a), ha um segundo grupo de particulas homogeneamente distribuidas
por toda a microestrutura, identificado pelas setas azuis. Essas particulas tém tamanhos na ordem
submicrometrica e composicdo média proxima da fase n em ligas de aluminio da série 7xxx que
sdo ricas em Mg e Zn (precipitados de MgZny) [3]. A presenca de precipitados de MgZn; na de
aluminio solubilizada pode decorrer de alguma precipitagdo residual apés o resfriamento e da
ocorréncia de envelhecimento natural [45], uma vez que as andlises ndo foram realizadas,

imediatamente, apo6s o tratamento térmico inicial.

Apods o processamento por HPT, as estruturas dos graos sdo indistinguiveis por meio do MEV para
as ampliag¢des utilizadas na Figura 5.16. Nota-se, no entanto, que a aplica¢do de esfor¢o torcional
promoveu tanto o fechamento de cavidades quanto a fragmentacao dos intermetalicos grosseiros
Al;CuMg. O tamanho médio dessas particulas de segunda fase diminui com aumento do nimero
de voltas, como ja relatado em uma liga de Al semelhante ap6s o SPD [34, 46]. Além disso, as
particulas de MgZn; ndo sdo visiveis nas imagens de BSE da liga Al 7050 processada por HPT, o
que pode indicar reducao dos seus tamanhos ou mesmo dissoluc¢do parcial desses precipitados na
matriz de Al, como observado numa liga Al 7075 ap6s o processamento de HPT a diferentes

temperaturas [22, 23].

A Figura 5.17 (a) apresenta os difratogramas tanto da liga Al 7050 solubilizada quanto do material
submetido a até 100 voltas de HPT na temperatura ambiente. As curvas da Figura 5.17 (a) indicam
que as posicdes de pico dos planos do aluminio ndo sdo, significativamente, afetadas pelo
processamento de HPT, no entanto, elas exibem alargamento acentuado ap6s a deformacdo. A liga
solubilizada apresenta picos para os planos (200), (111) e (222) da matriz de Al e ha também um
pico a 20 = 35° que indica a presenca de Al,CuMg, de acordo com as medidas por EDS. Por outro
lado, os picos associados a fase MgZn, sdo, dificilmente, visiveis no metal ndo deformado, embora
sejam vistos na Figura 5.16 (a). Apés 1/8 de volta de HPT, o pico a 20 = 35° é diminuido e torna-
se indistinguivel nos padroes de DRX correspondentes a liga submetida a mais deformacéo por
HPT. O processamento também leva ao inicio de um pico associado aos planos Al (220) que

aumenta de tamanho com o aumento do nimero de voltas.
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Figura 5.17: (a) Padrdes de difragdo de raios X e graficos de (b) tamanho de cristalito e densidade de
discordancias em fun¢do do niimero de voltas para discos da liga Al 7050 solubilizada e submetidos a até

100 voltas de processamento por HPT.

5.2.3.3 Evolugao da estrutura de graos

A Figura 5.17 (b) mostra a variacdo do tamanho médio do cristalito e da densidade de
discordancias em func¢do do numero de voltas (N) para a liga Al 7050 na condi¢do solubilizada (N
= 0) e apos processamento por até 100 voltas de HPT. Depreende-se da Figura 5.17 (b) que o
processamento por HPT conduz a rapida diminui¢cdo do tamanho do cristalito, ponderado por
area, com numero crescente de voltas até um total de 5 rotagdes. O tamanho do cristalito continua
a diminuir, mas a uma taxa mais lenta e atinge um valor minimo de ~28 nm ap6s 30 voltas de HPT.
Posteriormente, o tamanho do cristalito exibe tendéncia crescente com o aumento da deformacao

e atinge valor médio de ~50 nm na liga processada por 100 rotagdes.

Os resultados na Figura 5.17 (b) revelam que ha um aumento substancial na densidade de

discordancias ap6s 5 voltas do processamento por HPT em comparagdo com o metal ndo
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deformado. Ha apenas um ligeiro incremento no valor de p apés 30 voltas de HPT e o material
atinge um limite maximo de ~5,8 x 1014 m-2. Deformacdes adicionais levam a redugao consideravel

na densidade de discordancias que diminui para ~4,4 x 10* m-2 apds 100 revolu¢des de HPT.

A Figura 5.18 mostra imagens de MET das microestruturas de Al apds processamento por meio
de (a,b) 1, (c,d) 30 e (e,f) 100 voltas de HPT, juntamente, com os padrdes de difracdo de elétrons
(SAED) correspondentes as areas analisadas na Figura 5.18 (a), (c) e (e). A partir da Figura 5.18 é
aparente que o processamento por HPT promoveu o desenvolvimento de matrizes,
razoavelmente, homogéneas de graos nanoestruturados apds 1, 30 e 100 revolugdes. Os anéis bem
definidos em todos os padroes SAED, que correspondem a planos cristalograficos em orientagdes
distintas, demonstram de forma confidvel a presenga de cristais, altamente, desorientados que
sdo, principalmente, separados por contornos de graos de alto angulo (HAGBs). Os valores do
tamanho de grdo ponderado por area, d, os eixos de graos maiores e menores e as razdes de

aspecto da liga ap6s 1, 30 e 100 voltas estdo listados na Tabela 5.3.

Al 7050 — Solution treated

Disc Edge, Plane 6

Figura 5.18: Padrdes SAED e imagens de MET em diferentes amplia¢des mostrando detalhes das
estruturas de graos da liga Al 7050 solubilizada e processada por (a, b) 1, (c, d) 30 e (e, f) 100 voltas de

HPT. As setas laranjas indicam a presenca de aglomerados.
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Tabela 5.3: Tamanho do grio, razdo de aspecto e de valores médios dos eixos de graos menores e maiores

para a liga Al 7050 solubilizada e processada por de diferentes nimeros de voltas de HPT.

N ;f&{?ﬁn ho Eixo menor*  Eixo maior* ig;:;ff
voltas nm nm

(voltas) 770 (nm) (nm) O

1 94,9+ 57 74,0+ 4,8 121,6+6,3 1,64

30 86,0+9,3 67,7+95 1093+ 8,2 1,61

100 89.6+5,0 06,4+ 6,8 1208+ 6,8 1,82

*Area-ponderada.

Apds uma volta de HPT, o material exibe graos bastante equiaxiais, com tamanho médio de ~95
nm, equivalentes aos tamanhos de graos relatados em investigacdes anteriores em ligas de Al-Zn-
Mg-Cu apés 1-2 voltas de HPT [38, 42]. Semelhante ao tamanho do cristalito, o tamanho do grao
diminui e atinge um valor minimo de ~86 nm na liga processada por 30 voltas. Posteriormente,
com o aumento da deformacdo, o tamanho do grao aumenta de tal forma que atinge d * 90 nm

apos 100 revolugdes de HPT.

As imagens de MET na Figura 5.18 também revelam a existéncia de precipitados nanométricos,
uniformemente, dispersos por toda a matriz de Al. Por um lado, as fases mais escuras foram
identificadas como precipitados MgZn; e sdo abundantes no material processado por 1 e 30 voltas
de HPT. Por outro lado, as particulas nanométricas tornam-se mais escassas no material
processado por 100 rotacdes, como é evidente a partir das imagens de MET mostradas na Figura
5.18 (e, f). Para fornecer inspecdo mais detalhada dos tamanhos e das distribui¢cdes gerais dos
nanoprecipitados, a Figura 5.19 mostra imagens de MET da microestrutura da liga Al 7050

processada por HPT tiradas em maiores ampliacdes.
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Al 7050 — Solution treated

Disc Edge, Plane 6

HPT: 6 GPa, RT, 1 rpm

Figura 5.19: Imagens de MET em diferentes amplia¢cdes sobre detalhes das particulas de segunda fase e de

contornos de graos da liga Al 7050 solubilizada e processada por (a, b) 1, (c,d) 30 e (e, f) 100 voltas HPT.

0 exame da Figura 5.19 revela que os precipitados de MgZn, tém uma forma esférica e,
dependendo do seu tamanho, sdo incoerentes (particulas grandes -Figura 5.19 (b) ou coerente
(ver Figura 5.19 (d)) com a matriz de Al circundante. Também é evidente na Figura 5.19 alguns
grdos, aparentemente, exibem aglomerados mais escuros em seus interiores e contornos,
particularmente na juncdo tripla, o que indica semelhan¢a com os segregados de solutos

desenvolvidos na liga Al 7075 durante o processamento por HPT em condi¢des analogas [22, 23].

Varias imagens de MET foram utilizadas para quantificar a quantidade de precipitados de MgZn.
nanométricos ap6s diferentes nimeros de voltas de HPT utilizando o software Image] e os
resultados desses calculos estdo representados naFigura 5.20. A fracdo de area dos precipitados
de MgZn; é de ~2,8 % apos 1 volta de HPT na temperatura ambiente e aumenta para ~3,6 % com

deformacao adicional até 30 revolugdes, tendéncia seguida pela fragdo numérica da mesma fase.
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No entanto, ha uma diminui¢ao substancial no nimero e na fracdo de area desses precipitados
nanométricos apds 100 voltas de HPT, pois essas particulas, raramente, sdo vistas nas imagens de
MET. As medidas também foram utilizadas para estimar os tamanhos das nanoparticulas de
MgZn; e os didmetros equivalentes dessas particulas submetidas a 1, 30 e 100 voltas de HPT sdo
32,8 + 0,3, 20,7 + 0,2 e 22,0 £ 0,9 nm, respectivamente. Vale ressaltar que os tamanhos dos
precipitados sdo compativeis com os valores documentados na literatura para outras ligas de Al-

Zn-Mg-Cu processadas por HPT em condi¢des semelhantes [22, 23].

5 60
Al 7050 — Solution treated
" HPT: 6 GPa, RT, 1 rpm — Nparticles / Avotal
150
4 I
\
3 140
< 3 | =
< | :
""E / > 30 f
B 2[ 1 ¢
< {20 _E
o =
T {10
0 0
1 30 100
N turns

Figura 5.20: Fragdo por area (lado esquerdo) e fragdo numérica (lado direito) de particulas de segunda
fase para a liga Al 7050 processadas por meio de diferentes niumeros de voltas de HPT na temperatura

ambiente.

5.2.4 DISCUSSAO

5.2.4.1 Resisténcia mecanica na liga Al-Zn-Mg-Cu processada por HPT

Depreende-se, neste estudo, que o processamento da liga Al 7050 solubilizada e processada por
HPT em temperatura ambiente envolve sequéncia complexa de transformacdes de estado sélido,
incluindo refinamento severo de graos, concomitantemente, com a fragmentacao e a dissolucao
de particulas de segundas fases pré-existentes, bem como precipitagdo dindmica de particulas
nanométricas. Essa série de eventos durante o processamento por HPT leva ao endurecimento
substancial na liga de Al em comparagdo com o metal em seu estado ndo deformado, atingindo
uma dureza maxima de ~240 Hv apds 30 rotagdes de HPT. Isso pode ser atribuido,

principalmente, a obteng¢ido de tamanhos de graos de até ~86 nm e a densidade de discordancias
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de ~5,8 x 1014 m2, mas também a contribuicdo do endurecimento de precipitacdo devido ao

desenvolvimento de particulas de MgZn; com tamanhos de dezenas de nan6metros.

Osvalores de microdureza Vickers e os tamanhos de graos correspondentes obtidos em diferentes
ligas de Al-Zn-Mg-Cu ap6s HPT na temperatura ambiente estdo resumidos naTabela 5.4, que
também detalha a composicdo quimica e a histéria termomecanica de cada liga antes do
processamento por HPT [22, 30, 36, 37, 42-44]. Em primeiro lugar, é importante notar que os
valores relatados de tamanhos de graos se originam de diferentes técnicas utilizadas para analises
microestruturais, como microscopia de transmissio [30, 42, 44], difracdo de elétrons
retroespalhados [36, 37, 43] e difracdo de Kikuchi em transmissdo (TKD) [22]. No entanto, decorre
desses dados que os resultados sdo, mutuamente, consistentes e tendem a apresentar tamanhos
de grdos menores em amostras analisadas por MET, devido a dificuldade intrinseca de diferenciar

contornos de graos de baixo e de alto angulo na aplicacdo do método de interceptacdo linear.

Tabela 5.4: Valores de microdureza Vickers e tamanho de grio em ligas de Al-Zn-Mg-Cu ap6s HPT.

Composigdo da Condigdo Parametrosde  Dureza Tamanho Referéncias
liga inicial processo Vickers de grdo
(%peso) (Hv) (nm)
6 GPa, 1 volta ~200 ~95
1(\11-157,(7)§r5-)1,8Mg-2,1Cu Solubilizacdo a 743 Kpor 8 h 6 GPa, 30 voltas ~240 ~86 Este estudo
6 GPa, 100 voltas ~210  ~90
Al-6,37n-2,4Mg-2,3Cu Solubilizagio a 748 K 4GPa, Tvol — ~210 - ~150  [BHOSH GAO;
(Al 7150) por 45 min 6 GPa,5voltas  ~230 ~120 2012b)
Al-6,17n-2,8Mg-1,0Cu e« (STOLYAROV et
(A17075) Solubilizacdo a 748 Kpor 1 h 5 GPa, 10 voltas 230 70 al, 1997b)
L 6 GPa, 2 voltasa  ~260 ~140
Al-5,9Zn-2,5Mg-1,4Cu Homogeneizacdo a 753 Kpor5h (ZHANG etal,
(A17075) + tempera em Aeua 6 GPa, 5voltasa  ~260 ~180 2019b)
P & 6 GPa, 10 voltas: ~280  ~160
. (GARCIA-
- - . b
éllségé‘;)z'mg 1oCu 16b+ envelhecimento a 353 KPOr 6 Gpa, 5 voltas  ~220  ~100-150 INFANTA et al,
2009b)
(SABBAGHIANR
Al-5,6Zn-2,5Mg-1,6Cu . AD; KAWASAKI;
(A1 7075) Recozimento a 753 K por 1h 6 GPa, 5 voltas 220 250 LANGDON,
2012b)
. SABBAGHIANRA
Al-5,6Zn-2,5Mg-1,6Cu Recozimento a 753 K por 1h + ( .
(A1 7075) ECAP: ¢ = 110° 473 K, 4 passes  © 0P 20voltas  ~250  ~310 D; LANGDON,
2014b)
. SABBAGHIANRA
Al-5,6Zn-2,5Mg-1,6Cu Recozimento a 753 K por 1h + ( .
(A1 7075) ECAP: ¢ = 110° 473 K, 8 passes  © 0P 20 voltas  ~265  ~200 ZD(')]{‘;‘SGDON'

2 Diametro do disco de 20 mm.
b T6 refere-se ao aquecimento a 753-778 K por 10 min + témpera em 4gua + envelhecimento a 423 K por 16-24 h.

Os resultados na Tabela 5.4 revelam que os tamanhos de grios na faixa de ~70-280 nm sao
alcancados em ligas de Al-Zn-Mg-Cu com composi¢coes semelhantes ap6s HPT em temperatura
ambiente para diferentes nimeros de voltas. Além disso, os valores de dureza registrados nas

posicdes em que os tamanhos de grios foram avaliados variam de ~200-280 Hv para as varias
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condicdes de HPT relatadas naTabela 5.4. A maior dureza Vickers mostrada na Tabela 5.4
corresponde aos valores relatados para a liga Al-5,9Zn-2,5Mg-1,4Cu processada por 2, 5 e 10
rotacdes de HPT [22, 23], embora os tamanhos de grdos nessa liga sejam, relativamente, maiores

em comparagdo com as outras ligas de Al dos resultados tabulados.

Para compreender esse aparente paradoxo, deve-se ressaltar que as medidas de tamanho de grao
nas referidas investigacdes [22, 23] foram realizadas por meio de mapas TKD, nas quais utilizado
o conceito de diametro de circulo equivalente, procedimentos que comumente levam a
estimativas maiores [47]. Assim, essa inconsisténcia pode estar, parcialmente, relacionada as
diferentes técnicas utilizadas para calcular os tamanhos de grios, mas também a ocorréncia de
segregacdo substancial nos contornos de grdos e de agrupamento de solutos com precipitacao
dindmica de nanoparticulas na liga Al-5,9Zn-2,5Mg-1,4Cu [22, 23]. Esses fendmenos também sao
observados na liga Al 7050, utilizada no presente estudo, no entanto, eles ocorrem em extensao
muito menor, o que poderia estar relacionado a diferencgas na composicao quimica dessas ligas e
ao aumento mais significativo da temperatura nos discos de Al 7075 que tém didmetros maiores

(~20 mm) e podem atingir ~160 °C apds 10 voltas de HPT [12, 48, 49].

Os resultados resumidos na Tabela 5.4 também sugerem que a histéria termomecanica anterior
ao processamento de HPT desempenha um papel importante nos niveis de endurecimento e de
refinamento de graos alcangados nas ligas de Al-Zn-Mg-Cu. Os discos de Al processados por uma
combinacdo de processamento por ECAP e HPT [36, 37] apresentam maior dureza do que os
valores encontrados na liga Al 7050 neste estudo. Eles também exibem uma distribuicdo mais
uniforme de dureza em comparag¢do com a liga Al 7050 apds niveis comparaveis de deformacao

HPT na temperatura ambiente.

Em tultima anadlise, deve-se destacar que ndo apenas o endurecimento por contornos de graos [50,
51], mas também a presenca de precipitados nanométricos originados de precipitacdo dindmica
ou envelhecimento apos o processamento de HPT parece desempenhar um papel importante na
resisténcia mecanica alcancada das ligas de Al-Zn-Mg-Cu [29, 30, 52]. Aliga Al-6,1Zn-2,8Mg-1,0Cu
apresentou uma dureza média de ~230 Hv, imediatamente, apés o processamento por 10
rotacdes de HPT [30]. No entanto, apds o envelhecimento natural na temperatura ambiente por
20 dias, a dureza aumentou para ~285 Hv, condicdo semelhante relatada para uma liga de Al-
5,7Zn-1,9Mg-0,35Cu apds o processamento por prensagem em canal angular seguida de
envelhecimento natural por 7 dias [52]. Neste estudo, a dureza da liga Al 7050 caiu de ~240 para

~210 Hv comparando os discos processados por até 30 e 100 voltas de HPT. O amolecimento do
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metal ocorreu sem mudanca significativa no tamanho médio dos graos, mas com diminuicao

acentuada nas fracdes de nanoprecipitados, como mostra a Figura 5.20.

5.2.4.2 Inicio do amolecimento da liga solubilizada Al-Zn-Mg-Cu processada por HPT

0 processamento da liga Al 7050 solubilizada e processada por 100 voltas de HPT na temperatura
ambiente leva a formagdo de nova microestrutura de equilibrio em comparacdo com outras ligas
de Al-Zn-Mg-Cu, submetidas ao processamento por HPT até 5-20 rotagdes [22, 30, 36, 37, 42-44].
Para fornecer comparagao abrangente dos niveis de endurecimento alcancados nessas ligas de Al,
apos o processamento de HPT e usando diferentes condi¢cdes de processamento, os valores médios
da dureza de Vickers registrados em posicoes radiais equivalentes, R, para um determinado
numero de voltas, N, foram plotados na Figura 5.21 em relacdo as deformacdes equivalentes, &,
impostas durante o processamento. Pontos de dados adicionais também foram incluidos na Figura
5.21 para ligas similares processadas por HPT [30, 36, 37, 42-44]. A espessura, h, de 0,70 mm foi

admitida nos calculos, aplicando-se a Equagao 5.3 [53]:

2nRN
€eq = J3h Equacio 5.3

Isso é demonstrado na Figura 5.21 na qual se observa aumento linear na microdureza Vickers com
relacdo a . (log €.4) até uma deformacio equivalente de ~200, quando o endurecimento ocorre
a uma taxa menor até a obtencdo de valores maximos de ~250 Hv a &, = 600. A deformacao
adicional promove reducio constante nos valores de dureza até ~210 Hv a &4 = 3000. Nota-se
também que os valores relatados na literatura correspondem as tendéncias obtidas neste estudo,

embora tenham sido alcancados em ligas de Al com composi¢des diferentes.
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Figura 5.21: Grafico da microdureza Vickers em fung¢io da deformagio equivalente, €eq, para discos de Al-

Zn-Mg-Cu processados por até 100 voltas de HPT: pontos de dados adicionais sdo incluidos para ligas de

Al semelhantes processadas por HPT [30, 36, 37, 42-44].

0 inicio do amolecimento, ap6s grandes deformacdes durante o processamento por SPD, tem sido
relatado para diferentes materiais e procedimentos [40, 54-60] e sua origem é, comumente,
atribuida a maior contribuicio de recuperacdo dindmica durante a deformacao [54, 59, 61], ao
papel dos contornos de graos, atuando como aniquiladores de discordancias [60], ou a ocorréncia
de deformacao por deslizamento de contornos de graos (GBS) [56, 58, 62-64]. Nos experimentos
do presente estudo, ndo ha mudanca substancial nos tamanhos de graos, quando comparado com
o material processado através de 30 e 100 voltas de HPT. Assim, o amolecimento acentuado do
fluxo parece estar relacionado a redu¢do no nimero e na fracdo de area dos nanoprecipitados na

liga Al 7050 apds 100 revolucoes.

Deve notar-se que esse fendmeno nio parece estar relacionado a coalescéncia de pequenos
precipitados, tal como referenciado ap6s o processamento por ECAP [46], uma vez que a dimensao
média das nanoparticulas remanescentes permanece, praticamente, inalterada. Portanto, o
amolecimento do material pode ter se originado da dissolucdo de nanoparticulas na matriz de Al,
0o que leva ao aumento no caminho livre médio de discordancias dentro dos graos

nanoestruturados.
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Estudos tém mostrado que a dissolucdo de fases secundarias leva ao agrupamento de solutos e a
segregacdo nos contornos de graos [32, 65]. Nesse caso, hd um aumento na resisténcia mecanica
em ligas de Al devido a reduc¢do na mobilidade dos contornos de grao, dependendo da natureza e
da quantidade de segregacdo de solutos [33, 66-69], o que, consequentemente, permite a
obtencdo de tamanhos de graos menores em estado estacionario [32, 33]. No entanto, nos atuais
experimentos, por um lado, a segregacdo de solutos nos contornos de grdo nao parece
desempenhar um papel importante durante a deformacao por HPT, pois apenas alguns contornos
tém um contraste escuro distinto, apesar de o fendmeno da segregacdo ensejar sua maior
incidéncia. Por outro lado, como o processamento por HPT leva a distribuicdo uniforme de
particulas de MgZn, nanométricas, especialmente, no interior dos graos recém-formados, é
provavel que sua dissolugdo tenha ocorrido de forma homogénea em toda a microestrutura da
matriz de Al e ndo tenha apresentado uma forte preferéncia pelos contornos de grios. Isso pode
explicar o amolecimento do material observado na liga Al 7050, inicialmente, solubilizada e

processada por HPT de 30 a 100 rotagdes em temperatura ambiente.

Para resumir os resultados atuais, a Figura 5.22 fornece uma representacdo esquematica das
estruturas de graos e de particulas de segunda fase na liga Al-Zn-Mg-Cu solubilizada em diferentes
estagios de processamento por meio da técnica de HPT em temperatura ambiente. Verifica-se
nesta ilustracdo esquematica que a microestrutura inicial tem graos relativamente grandes,
juntamente com compostos intermetalicos grosseiros e algumas particulas de MgZn; antes do
processamento de HPT. A aplicacdo de esfor¢o torcional promove o refinamento de graos, a
fragmentacdo e a dissolugdo de intermetalicos, seguida de precipitagio de nanoparticulas
representadas pelos circulos alaranjados. Isso leva ao endurecimento acentuado com aumento da
deformacdo até a obtencdo de limites superiores devido a combinacdo de discordancias, de

contornos de graos e de endurecimento por precipitacao.
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Strain softening in HPT-processed Al-Zn-Mg-Cu alloys

Vickers microhardness (Hv)

NS
ey
Rl
RE DL
® Fine precipitates, mainly MgZn2 \,‘r 'ﬁi" 7

{ Segregationin GB

" ® |ntermetallics

€eq

Figura 5.22: Ilustragdo esquematica do amolecimento e microestruturas tipicas desenvolvidas em ligas de

Al-Zn-Mg-Cu solubilizadas e processadas por HPT na temperatura ambiente.

A deformacido adicional promove uma dissolucio de nanoparticulas e, simultaneamente,
amolecimento do material, que, provavelmente, esta associado ao aumento na solubilidade na
matriz de Al em razdo do aumento da temperatura de processamento que pode atingir ~70 ° C
apo6s 30 voltas de HPT [12, 48, 49]. Além disso, o aumento da temperatura de processamento apds
suficiente deformacdo também pode aumentar a contribuicdo de mecanismos termicamente
assistidos, como a escalada e o deslizamento cruzado de discordancias, o que facilita a aniquilagio
de defeitos e reduz a resisténcia do material [23, 59, 70]. Isso é consistente com a reducdo
substancial na densidade de discordancias na liga Al 7050 ao aumentar o nimero de rotagoes de

30 para 100 voltas de HPT, como mostrado na Figura 5.17 (b).

5.2.5 RESUMO E CONCLUSOES

Uma liga Al-5,7Zn-1,8Mg-2,1Cu solubilizada, com um tamanho de grao inicial de ~25 pum foi
processada por HPT em temperatura ambiente para produzir graos com um tamanho médio de
~86 nm e uma distribuicdo homogénea de particulas nanométricas com diametros de ~20 nm

apds 30 voltas.

1- Apoés uma volta de HPT, a microestrutura da liga apresentou grios bastante equiaxiais,
com tamanho médio de ~95 nm e densidade de discordancias, p, de ~4 x 1014 m2. Ha
evidéncias de precipitagio dinadmica com a formagdo de particulas de dezenas de

nanometros de tamanho. Isso é consistente com o rapido aumento da dureza Vickers em
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comparacdo com o metal ndo deformado que atinge ~210 Hv na borda do disco
processado por HPT.

2- Deformacdo adicional de até 30 rotacdes de HPT leva a precipita¢do adicional de particulas
de segunda fase e ao refinamento de graos até ~86 nm. Isso ocorre, concomitantemente,
com a obtencdo de valores maximos de densidade de discordancias e de microdureza que
atingem ~6 x 10* m2 e 240 Hv, respectivamente.

3- Apos 100 revolugdes, a liga de Al 7050 exibe, essencialmente, 0 mesmo nivel de
refinamento de grdos, mas apresenta quantidades menores de nanoprecipitados e
reducdo de p para ~4 x 1014 m=2 Isso leva a reducdo na dureza Vickers para ~210 Hv

devido a dissolucdo de fases secundarias e a maior contribuicdo de recuperac¢io dinamica.
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6. CAPITULO 6 - CONSIDERACOES FINAIS

6.1 Conclusdes gerais

0 processamento de uma liga de aluminio com alta concentracdo de elementos de liga (Al-5,7Zn-
1,8Mg-2,1Cu) por torg¢do sob alta pressao (HPT) foi capaz de transformar a microestrutura inicial
do material, antes na escala micrométrica (~25 ym), em uma estrutura de graos ultrafinos, na
escala nanométrica, com tamanhos de grao entre ~86-93 nm para as diferentes condi¢cdes iniciais.
Esses resultados acarretaram num significativo aumento de resisténcia mecanica da liga,
obedecendo a relacao de Hall-Petch. Inicialmente, o material sem processamento apresentava
valores de dureza entre ~120-150 Hv. O material que apresentava particulas de segunda fase
antes do processamento por HPT, apresentou excelente niveis de resisténcia mecanica (~290 Hv)
quando comparado com o material solubilizado antes do HPT, no qual a dureza atingiu um limite
méaximo de 250 Hv. Esse valor maximo de dureza alcancado na liga extrudada esta acima dos
valores, normalmente, encontrados para ligas similares processadas por HPT e acima também de

outros processamentos como ECAP e FSP.

Além do incremento alcancado nos valores de dureza, também foi observada nesta pesquisa que
a condicao microestrutural inicial do material impacta diretamente na microestrutura da liga
durante e apds o processamento por deformacgdo plastica severa. O material na condicdo
extrudada, que apresentava particulas de segunda fase distribuidas ao longo da matriz sofreu
alteragdes significativas durante o processamento por HPT, sendo observados fenémenos como
fragmentacao dos intermetalicos Al,CuMg e dissolugdo dos precipitados de MgZn,. Ademais, com
a aplicacdo de deformacodes da ordem de e.q> 1000 foi observada segregacdo de atomos de soluto
nos contornos de grao e de precipitacao dindmica, fendmenos que contribuiram para formagao de
graos ultrafinos com alta razdo de aspecto (graos alongados) e para formag¢ido de um novo estado
de equilibrio. Por um lado, pode-se concluir que essa condic¢do inicial seguida pela rota de
processamento utilizada permite a fabricacdo de ligas de aluminio nanoestruturadas com alta
resisténcia mecanica e potencial aumento de estabilidade microestrutural devido a segregacido de

atomos de soluto nos contornos de grao.

Por outro lado, as amostras que foram previamente solubilizadas, antes da aplicacao do
processamento por HPT, apresentaram comportamento diverso. Inicialmente, observou-se um
refino significativo do grao acompanhado de uma forte precipitagido até ~30 voltas. Mais adiante,
para deformacgdes superiores e equivalentes a ~50-100 voltas, os precipitados, anteriormente,

formados dissolveram na matrix, gerando assim uma solucio sélida supersaturada. Além disso,
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com o aumento da temperatura e a dissolucdo dessas nanoparticulas, houve uma
predominancia de fen6menos de recuperacao e a liga apresentou uma diminui¢do nos valores

da dureza.

6.2 Contribuicdes originais

A partir de amostras de uma liga de aluminio Al-5,7Zn-1,8Mg-2,1Cu (7050) com grande incidéncia
de particulas de segunda fase antes do processamento por HPT com deformacdo efetiva (&)
atingindo valores €., > 1000, foi possivel atingir um novo patamar de equilibrio microestrutural e
mecanico, ndo encontrado anteriormente na literatura. Apesar de ser possivel encontrar
pesquisas nas quais os valores de resisténcias mecanica sejam superiores em tamanhos de graos
menores aos que foram obtidos nesse estudo, ndo foram encontrados trabalhos que indicassem
uma evolucdo da dureza vs deformacdo equivalente em dois estagios, conforme detectado e

discutido no presente trabalho.

De maneira similar, as condi¢des obtidas na amostra extrudada sobre o tamanho de grao
nanométrico e com alta razio de aspecto, devido a possivel segregacdo de atomos de soluto nos
contornos de grao ap6s 100 rotagdes, apenas haviam sido mencionadas na literatura em ligas de
tantalo (Ta). Com efeito, ndo foram encontrados trabalhos com essas caracteristicas

microestruturas para ligas de aluminio apés processamento por SPD.

Com relacdo as amostras solubilizadas antes do processamento por HPT apds grandes
deformacdes (g.q > 1000), destaca-se a ocorréncia inédita da diminui¢do de dureza para ligas da
série 7xxx processadas por HPT. Apesar da literatura apresentar diversos trabalhos sobre a
diminuicdo da dureza para diferentes ligas e para processamento por SPD, esse fendmeno torna-
se incomum em ligas quimicamente mais complexas como a liga Al-5,7Zn-1,8Mg-2,1Cu. Isso
porque o amolecimento se apresenta mais corriqueiro em ligas primarias, como aluminio,
comercialmente, puro e em algumas ligas binarias, nas quais fen6menos de recuperacdo se tornam

predominantes com o aumento da deformacdo plastica.

6.3 Produciao académica relacionada
6.3.1 ARTIGOS SUBMETIDOS

1) Santos, I. C.; Mazzer, E. M,; Figueiredo, R. B.; Langdon, T. G.; Pereira, P. H. R. Evidence for
two-stage hardening in an Al-Zn-Mg-Cu alloy processed by high-pressure torsion. Artigo

submetido para publicacdo no periédico Journal of Alloys and Compoundes.



132

2) Santos, I. C.; Mazzer, E. M.; Cetlin, P. R. Figueiredo, R. B.; Langdon, T. G.; Pereira, P. H. R.
Evidence of strain softening in a solution treated Al-Zn-Mg-Cu alloy after processing by up
to 100 turns in high-pressure torsion. Artigo submetido para publicacdo no periddico

Journal of Materials Science.

6.4 Sugestdes para trabalhos futuros

v’ Caracterizar quimicamente os dtomos segregados em uma liga 7050 processada por HPT

atemperatura ambiente com presenca de particulas de segunda fase antes da deformacao;

v' Estudar a influéncia de particulas de segunda fase antes do processamento por HPT em

ligas de aluminio de diferentes séries (2xxx, 5xxx e 6xxx, por exemplo);

v Aplicar altas deformagdes (¢ > 1000) em outras ligas de aluminio para avaliar se o modelo

da dupla curva de endurecimento também é observado;

v Estudar a influéncia de particulas de segunda fase antes do processamento por HPT em

diferentes temperaturas a quente de processamento;

v Avaliar a estabilidade térmica da liga 7050 processada por HPT a temperatura ambiente

com presenca de particulas de segunda fase antes da deformacao.



